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2.1. TITRALAS: ALAPFOGALMAK

O

Mérendo komponens, analat (az elokészitett mintaoldatban):

= 7 =7

kivancsiak vagyunk.
Reagens (mérdoldatban): a titralas soran pontosan ismert

[ LN 4

w 7 = 7

A titralasi reakcio:

O

O

mennyiségi (kvantitativ): a mérendd komponens teljesen
elreagal (3altaldban £0,1% nagysagrend( lehet a hiba a
klasszikus analitikaban)

gyors
sztochiometrikus
Az eredmény a felhasznalt mérooldat térfogatabol szamithato

Egyenértékpont: ahol éppen a sztéchiometria szerinti
egyenértékd mennyiségek reagalnak. 2



2.1.1. TITRALASI REAKCIOK

A titrimetrias eljaras alapulhat:

sav-bazis reakcion
komplexképzésen
csapadékképzésen
redoxi reakcién

o Egyenértékpont (ekvivalenciapont): - elméleti érték, ennek az
elérése a cél.

o Veégpont - gyakorlati (kisérleti) érték, a végpontig felhasznalt
mérodoldat-térfogatbdl szamitjuk az eredményt.

o A végpont megallapitasa (végpontjelzés):

= kémiai - indikatorral (klasszikus elemzéseknél)
= mUszeres (potenciometrids, konduktometrias, fotometrias)

Titrimetria. Sav-bazis titralas




2.1.2. MEROOLDATOK

Pontosan ismert koncentraciéoban tartalmazzak a reagenst!

Titrimetria: altalaban 0,1 % megbizhatdsagra térekszink.

y VL4

Mérooldat készitése:

Tiszta, sztochiometrikus dsszetétell, stabil szilard reagens (titer
alapanyag) pontos beméréséevel (analitikai mérleg!), pl. KHCO;,
H,C,0,-2H,0 (oxalsav-dihidrat).

A szlikséges mennyiseg kozelitb bemérésével (szilard, folyadék),
majd a pontos koncentracio titralassal torténd meghatarozasaval
(faktorozas).

Pl. sdsav (faktorozas KHCO5-tal), natrium-hidroxid (faktorozas
oxalsavval, vagy mar megfaktorozott sdsavval),

A mérodoldat faktora:
a pontos és a névleges koncentracié hanyadosa

C
. f= pontos

Cnévleges



2.1.3. A TITRALAS KOVETESE (TITRALTSAGI FOK)

a hozzaadott reagens mennyisége

at — /4 7 7 /7 V4 . , .100 0/0
a mérendovel egyenértékii reagens mennyisége
megtitr.anyagmennyiség
s _ B ——.100%
O Vagy ezzel egyenerteku. at —_ k”ndanyagmennylseg

O Alultitraltsag: o,<100%: az egyenérteklinél kevesebb a
hozzaadott reagens,

O Egyenértékpont ( eép.): 0+=100%: a hozzaadott reagens
mennyisége egyenéertékl(i a mérendo komponens kezdeti
mennyiségével,

O Taltitraltsag: o >100%: a hozzaadott reagens tébb, mint a
mérendO kezdeti mennyiségével egyenérték(i mennyiség.




2.2. SAV-BAZIS FOGAILMAK

2.2.1. Arrhenius sav-bazis elmélet

o Arrhenius szerint (vizes oldatokban):

O sav: disszociacid soran az olddszer (viz) hidroxénium ion
koncentracidjat noveli:
O HA + H,O < H;0* + A~ (HCl + H,0 < H;0* + CI-)
vagy: HA — H* + A (HCI —~Ht +CI)

bazis: disszociacié soran az oldoszer (viz) hidroxidion
vagy: BOH < B+ + OH-  (NaOH o Na* + OH")

o A viz, mint oldészer: sav és bazis egyarant:
a 2H20 <> H30+ + OH_
vagy.: H,O & H* + OH-




2.2.2. Bronsted-Lowry sav-bazis elmélet
(konjugalt sav-bazis parok)

o Savak: HT leadasara képes anyagok (protondonorok),
o Bazisok: H™ felvételére képes anyagok (protonakceptorok).

o Az egymassa atalakuloé sav és bazis konjugalt* sav-bazis part alkot.

HA+H,0 . A~ + HO

sav bazis = Kkonjugalt bazis konjugalt sav’
R—NH,  H,0 . R~—NH] OH~

bazis sav = konjugaltsav = konjugalt bazis’

o A vizmolekula savakkal szemben bazisként, mig bazisokkal szemben
savkeént viselkedik (amfoter jelleg).

o (* Konjugalt: egymashoz rendelt, 6sszetartozo)




2.2.3. Savak, bazisok erosseége

o Eros sav (bazis): vizben (csaknem) teljes mértékben disszocial, igy:

O [H3O+] = Csavs vagy [OH"] = Chazis

O Gyenge sav (bazis): vizben részlegesen disszocial, igy:

m| [H30*] # Ceavs vagy [OH-] # Cpasie
o A disszociacios egyensily jellemzése: disszociacios egyensulyi
allandé
o Pl.HA  H"+A BOH < B* + OH-
O HA+H,0e HO" + A R-NH,+H,0 < R-NH5*+OH-
k= [Hlla] %= |g+||on-]
[HA] [BOH]
Erd sav: Kye ~ 107 M,

Gyenge sav, bazis: Kcyscoon ~ 10 M, Kygaon ~ 102 M




2.2.4. A viz disszociacios egyensulya

A viz, mint oldészer: gyenge sav és bazis egyarant:

2H20 <> H30+ + OH-

< = |Hz0"]|oH]

A disszociacios allandé (25 °C): v ~18.10716
[H,0]
Az ionszorzat: K, = [H3O+HOH —]:10—14
mivel [H,0] = 1000g /1 —=55.5mol /1, allandénak tekinthetd a nagyon kicsi

18g/mol
[H;0*] és [OH-] mellett, bevihetd a K’, allandoba.

neg. logaritmusat véve (pX=-IgX): pK, = pH + pOH= 14




2.3. EROS SAVAK(BAZISOK) TITRALASA

Mivel az er0s sav (bazis) teljes mértékben disszocial, a titralds menetét
(amit a pH valtozasaval kdvetiink) csak a H* ill. OH- ionok koncentracioja
befolyasolja.

Igy a titraldsi reakcid leegyszer(sithetd a viz keletkezésére:
H+*+OH- = H,0
egyensulyi viszonyokat:
[H*] = [OH] =107M - pH =7

A leggyakrabban el6fordul6 erds savak: HCI, HNO;, HCIO,, H,SO, (a masodi

.....

A leggyakrabban el6forduld erds bazisok:NaOH, KOH

A leggyakrabban el6fordulé sav mérdoldatok: HCI, H,SO,

A leggyakrabban el6fordulé Iig mérdoldatok: NaOH, KOH, Ba(OH),

A legfontosabb titeralapanyagok (faktorozashoz):

Savakra: KHCO3, Na,CO;, Na,C,0, (Na-oxalat), Na,B,0,:7 H,0O (bdrax)
Lugokra: H,C,0,-2 H,0 (oxalsav-dihidrat), , HCI (faktorozott!)

10



2.3.1. A TITRALASI FOLYAMAT KOVETESE
a. Logaritmikus egyensulyi diagram

Analat: Cerss bizis=102 M o A logc-pH koordinata rendszer
01 2 3456(7)s 9 101112 13 14 jobb als6 negyedében
lge 0 e vagyunk!
-1 Az egyenes alt. egyenlete:y= a-x+b
:; [OH] Esetliinkben: x — pH
bj y — log ¢,
5 ahol c= [H*], vagy [OH]
-6 Az egyenesek egyenlete:
| G) 0. = 100% log [H*] = - pH,
R -3 log [OH-] = log K, + pH,
mert:
K log K, = log[H*]+log[OH"]
[HT] log K, = -pH+ log[OH"]

11




b. Titralasi gérbe

o Fél-logaritmikus diagram
Analat: Cerss virs=107 M
o X— aT(O/O)I vagy Vméréioldat (ml)
pH o y — pH
o Eé.pont: pH=7 (inflexids pont)
o Egyszerlsités (elhanyagolas):
A reakcidelegy térfogata a titr.
soran allandé.
o, (%) Koncentracio pOH pH
0 |[OH]=¢,=10° M 2 12
?—ET 50 |[OH]=107({1-0.9)=10" M 3 11
S| 9 |[OH]=10%(1-099)=10"M 1 10
2 | @ [0H]=10"(1-0.999)=10" M 5 ;
eép. | 100 |[OH]=[H']=10" M 7
1001 |[H'g= 107(1.001-1)=10° M 5
: - Ol 101 |[H']e=107(1.01-1)=10" M 4
40 60 80 100 120 140 160 180 20 =
5| 10 |[H)ge=107(11-1)=10" M 3
E 200 |[Hgee=107(2-1)=10" M )




2.3.2. A TITRALTSAGI FOK SZAMITASA

Titraltsagi fok: a titralasi folyamat elérehaladasat jelzi
Alultitraltsag (o;< 1, vagy a.< 100 %))

__megtitr. anyagmennyiség _ kiind. anyagmenny.— aktualis anyagmenny.

T = kiind. anyagmennyiség kiind. anyagmenny.
Oy = Vo Co—Vakt " Cak. — Co — Cakt. - 1- Cakt.
Vo Co Co Co

Taltitraltsag (o> 1, vagy a;> 100 %)
ar= 14 a tltralosz_?r(reagens) folos_ rr)ennylsege — 14 Zfolds
kiind. anyagmennyiseg Co

(EgyszerUsités a szamolasnal:eltekintiink a térfogatndvekedeéstol,
I’gy : VO = Vakt.)

13




2.3.3. A TITRALASI HIBA SZAMITASA

Titralasi hiba: a titralas josagat jelzi (relativ hiba:%-os formaban adjuk meg,
a cel, hogy kisebb legyen, mint 0,1 %.)
Alultitraltsag (o< 1, vagy o< 100 %)

_ meg nem titr.(aktualis) anyagmenny. — \/ _-c..

rel. kiind. anyagmenny. V , Co - Co

— Cakt.

h

Taltitraltsag (o> 1, vagy a;> 100 %)

__ atitr. szer (reagens) f6l6s mennyisége C o168
rel. = kiind. anyagmennyiség C.

h

A hiba eldjele: alultitraltsagnal negativ (-), taltitraltsagnal: pozitiv (+)
Hiba az egyenértékpontban: formalisan van, mivel a viz disszoci1aci10jabol az
oldatban 10-" M koncentracioban H* és OH- ionok vannak.
Megjegyzés : ar ésh,, Osszefiigg, elojelesen: o - h =100 %
Pl. a; =90 %— h4=-10% — 90 % - (- 10 % ) = 100 % 14
or =110 %— h =+ 10 % — 110 % - 10 % =100 %



2.3.4. VEGPONTIELZES KEMIAI INDIKATOROKKAL

Az indikatorok miikodése:

A kémiai indikatorok maguk is (nagyon) gyenge savak ill. gyenge bazisok,
amelyek az oldat pH-jatdl fliggoen disszocialnak. A disszocialt (In-) és a
nem disszocialt (HIn) forma szine (az eltérd szerkezet miatt) mas.

Pl. egy gyenge sav tipusu indikator esetén: HIn = H* + In-

cs: _ [neHin]
“ [Hin]
Atmeneti szin: amikor [HINn] = [In7] ekkor: K; = [H*], ill. pK; = pH
ahol pK; : indikatorexponens
Fentiek alapjan az indikator kivalasztasanak kritériuma:

pKI = pHe.ép

Az indikatoroknal szokas egy un. atcsapasi tartomanyt is megadni, amely kb.
ApH = 2 szélességl(*, melyben igy a két forma aranya

[in]
1/10 < [Hln] < 10, kozott valtozik.

(*a szemink ilyen széles pH-tartomanyban észleli csak az atcsapast)

15




2.3.4. KEMIAI INDIKATOROK

Fenolftalein: gyenge sav tipusu indikator

OH OH
pKi= 8,8, A pH= 8,0-10,0
[ D
R H‘x L
A " LA
g’_/\/_/ \_‘."'\ III-I_I_-' OH = o }f' \ l\_/}'=0
] 0 o T
:f"'x\l\gf R {H
N .
savas forma Ingos forma
H,C ~5 _-CHz szintelen H3C\N/CH3 vOrds
-H*
o Metilvoros: N T L I|~|T
o pKs=54 N
o A pH= 4,4-6,2 coon “oor

Savas rorma: voros Lugos rorma: sarga 16




2.4. GYENGE SAVAK(BAZISOK) TITRALASA

.....

figgd aranyban) mindig jelen van a mérendd anyag disszocialt, ill. nem
disszocialt formaja:

HA — H* + A ill. BOH «— B* + OH-

A titralas soran ezek egyittes mennyiségét hatarozzuk meg, ui. azaltal,
hogy a titralas soran fogyasztjuk a disszocialt forma (H* vagy OH")
mennyiségét, a disszocialatlan formabdl (az egyensulyi allandénak megfeleld
mértékben) mindig Ujak keletkeznek mindaddig, amig a disszocialatlan
forma elfogy és koncentracidja gyakorlatilag 0 lesz!

O a. A logaritmikus egyensilyi diagram szerkesztése

o A vizes oldatokban mindig jelenlévé H* és OH- ionok koncentracioja
mellett abrazolni kell a sav ill. bazis disszocialt (A-, vagy B*), valamint
nem disszocialt (HA, vagy BOH) formajanak a koncentracidjat is!

o Egy gyenge sav esetén: HA = H* + A"

O A szerkesztéshez hasznalt 6sszefliggések: Ks = %

O c. = [A] + [HA]

17



2.4.1. GYENGE SAV LOG EGYENSULYI DIAGRAMIJA

2.4.1.1. A log [A7]- pH fuggvény:

A mérendd sav kétféle formaban Cogp = [HA] + [A7] [ —[47]
van jelen az oldatban:
Coqe — [_.n'-]_] = [H,n'-]]

Az egyensilyi llandé képletébe AT [HAT] /% (Comw — [A7])
[HA]-t behelyettesitve: K. = [HA] = Corn — [A]
K Coqw — Ks[‘q_] = [H+] [A_] +(K3[A_])

K Cop = [HY][A7] + K [47]

Kscsav = ([H+] +K3) * [A_] [ [[H+] + h,sj

A disszocialt forma — vagyis a K.c
konjugalt bazis — mennyisége _: —_ = [A7]
kifejezve: [H*] + K,

[H*] = K_ esetén: [H*] << K_ esetén:

Ks elhanyagolgato [H*] elhanyagolhatd

— Kscgm: A= Coaw
[47] = Sxleen [A7]
[H*]
- EH[A_] = IHKS + Igcsav - I_HII:‘H-I-] lg[ﬂ_] = ]gcs'nv
Ig[A™] = pH + IgK, + lgcsa, 18




2.4.1.2. A log [HA]- pH fiiggvény:

A szerkesztés menete hasonld az Ig [A-]

- pH fliggvényhez:

a nevezOben a [H*] és a K, nagy klilonbsége esetén az egyik
elhanyagolhato és ekkor itt is két egyenes egyenletét kapjuk:

[H+]r311[-’ —
[H*] + K,

= [HA]

[H'] » K_ esetén:
K. elhanyagolhato

lg[HA] = lge

g

[H'] « K_ esetén:
H™ elhanyagolhatd

lg[HA] £ —pH — IgK_ + lgc,,,

Az [A-], ill. [HA] valtozasat leiré 2-2 egyenes kozll 1-1 vizszintes (éppen a

log ¢ magassagaban), vagyis:
- alacsony pH-nal (er6sen savas kozeg) :
egészében disszocialatlan formaban,

a gyenge sav szinte teljes

- magas pH-nal (er6sen ligos kbdzeg): a gyenge sav szinte teljes egészében

disszocialt formaban van jelen.

- a pH= pKs korli tartomanyban az egyenesek nem érvényesek (itt nem
lehet elhanyagolni), a két egyenes szakaszt egy gorbe koti dssze. 19




2.4.1.3. A logaritmikus egyensulyi diagram szerkesztése:

Logaritmikus egyenslyi diagram (c.,cc .= 10 M, K=10°M)
. <

6101331 23456 7891011121314

Rl

wr . - e —— e ———

:‘.’ ! -'..'
[ <
. N . . - -
IS :
L .t :
| N
ey
4 '\'
h
N
4
i A HA
.
0l
S
\

Abrizolas modja:

1. AH'ésa OH"
egyeneseinek felvétele

2. Ks (vagy Ky) bejeldlése

3. Kezdeti ¢y konc, bejeldlése

4. Ks (Kp) €s co metszés-
pontjabol 1 meredekségi
egyenesek berajzolisa

5. Igazitas

6. Kiindulasi pont
meghatirozasa

7. 50%-os titralisig

8. eép meghatirozisa

20



2.4.1.4. Kitiintetett pontok a logaritmikus egyensulyi diagramon :

------

[H'] = [A7]
+ —
a, =50%; [HAl=[A"]; K,= m@j“jﬁ = pH = pK,
a; =100%
Tiszta sbéoldat van, ami lugosan hidrolizal:
A~ H,0 . HA OH™ N
" pazis " sav = konj. sav T konj. bazis ’ [HA] = [0H"]

= A konjugalt bazis disszociacios allandodja = hidrolizis allando:

_ [BHT][OH™] _ [BHY[OH™] [H*] 3 (BHIK, - 1
" K= [B] B [B] (H+]  [BI[H'] K, * r
= K=Ky, = K, _ [HAI[OH™] _ [OH7]?

K [A~] co—[0H™]

21




2.4.2. GYENGE SAV TITRALASI GORBEJE

- a gbrbe meredek szakasza révidebb, mint egy ugyanolyan konc. er6s sav
(bazis) esetén (savnal nagyobb, bazisnal kisebb pH-rél indulunk).

- az e.é.pont savak esetén mindig pH=7 folott, bazisok esetén mindig alatta
van (a gyenge sav, ill. bazis soja az egyenértékpontban hidrolizal (lasd log
diagram):

- a gorbe emelked6 szakaszan a pH igen lassan valtozik, a gérbének itt
inflexios pontja van (pufferhatas).

pH
14 -

12

10 -

eép (inflexios pont)

‘ 1
1

T T T T T T T T 1
] 20 40 80 B0 100 120 140 160 180 200

(%) 22




2.4.3. SAV-BAZIS PUFFEROILDATOK

Az eros savak, ill. bazisok hatasat csokkentik (tompitjak):

a pufferoldat pH-ja a hozzaadott er6s sav (bazis) hatasara kevésbé valtozik,
mintha a savat (bazist) vizhez adtuk volna.

Pufferek Osszetétele:

-gyenge sav + a gyenge sav erds bazissal alkotott séja (pl. acetat puffer:
ecetsav és Na-acetat oldata)

-gyenge bazis + a gyenge bazis erds savval alkotott séja (pl. ammodnias
puffer: ammonia (ammonium-hidroxid) és ammodnium-klorid oldata)

Példa: acetat pufferoldat miikodése:

1. A pufferhez erds savat adunk:  CH;COO- + H* = CH;COOH

Eredmény: az erfs sav helyett gyenge savat kapunk (amely
csak kis mértékben disszocial)> megnd a gyenge sav
koncentraciéja — [H*] kis mértékben n6 — a pH kis mértékben
csokken.

2. A pufferhez erés lugot adunk: CH;COOH + OH- = CH;COO-+H,0

1. Eredmény: csokken a gyenge sav mennyisége — [H*] kis mértékben 23
csokken — a pH kis mértékben no.




2.5. TOBBERTEKU SAVAK TITRALASA

2.5.1. A szénsav-hidrogénkarbonat-karbonat rendszer
A szénsav két lIépésben disszocial:

1. H,CO5 & HCO5™ + H* pK,= 6.4

2. HCO5 & CO32 + H* pK,= 10.3

pKi=6,4 pKo=103  pH
_;001 20345 6/ 7 8 9 10111213 14

\| Hicd; —1 ¢t 1CO5
] TR /
e r[ ( L




2.5.2. Egymas melletti meghatarozasok

A CO;? titralasa két lIépésben, ill. Na,CO; és NaHCO; meghatarozasa
egymas mellett (kiszoritasos titralas, Warder modszer)

Kiindulas (0 %): a gyenge sav sdja lugosan hidrolizal
CO5%2 + H,0 «+» HCO5  + OH- — pH — ahol [HCO5] = [OH"]
1. Iépés: titralas sosavval fenolftalein indikator (pK,=8,8) mellett:
CO5% + H* & HCO5" — V, fogyas

AZ 1. egyenértéprntban: 2 HCO3_—> CO32- +H2CO3 — [CO32-] = [H2CO3]
_ PK.+pK, _ 6,4+103

PHuco3™= -5 > = 8,4
2. lépés: a titralas tovabb sdsavval metilvords indikator (pK=5,4) mellett:
HCO5 + H* & H,CO5 > V, fogyas
A 2. egyenértékpontban: H,CO; — H* +HCO5- — [HCO5] = [H*]
de a szénsav bomlik (H,CO; — H,0 +CO, ), igy PHpacos™ 7

Kiértékelés:

Ha V; = V,, akkor kezdetben nem volt HCO;5, csak CO5%-.

Ha V; < V,, akkor V,;-bdl a [CO52-1, mig (V,- V,)-bdl a [HCO;1 szamithato.

Ha V,; > V,, akkor karbonaton kivil van mas er0s Iug is az oldatban (pl. NaOF),
amely az els6 |épésben szintén fogyaszt savat.




I 2.5.3. A foszforsav log. egyensulyi diagramja

H,PO, = HY + H,PO,~ pky =21 Egyértékii savként — lehet vizsgalni
H,PO,~ = H' + HPO,* pk, = 7,2 Kétértékii savként — lehet vizsgalni
HPO,” = HY + PO, pk; = 12,3 Haromértékii savként

— Tul gyenge a disszociicid, nem
titralhatd

g: HN\HlPuJ‘ 1: i Hjt]; i ?: i HPiII[:E_ l] lz: lF:wu;‘(l;1 1 FOSZforsaV

TS R | HPO, < H™+ H,PO,
AN TN AN H'=H,PO,  pH=17
; | > | D § 2. Hidrogénfoszfat:

i BZNNE RN 2 H,PO, < H,PO,+ HPO,*

) v N/ N H,PO,= HPO,> pH=4.7
; / a\ \ 3. Dihidrogénfoszfat:

A N N 2 HPO,” > H,PO, +PO,*

A st/ A\ H,PO,; =PO,* pH=9.8
0 ; A ; 4.Foszfat:

3- 2- -
2.3.2.1. abra. Foszforsav logaritmikus egyensilyi diagramja I:)()4 +H20 ~H I:)()4 + OH
¢=01M HPO,~=OH  pH=126




2.5.4. A foszforsav titralasi gérbéje

pH

12 -
£ '.._'...-

0 [

ﬁ [

i,

l:-(j_ﬂ, 1M

0 3 10 15 20 25 30
MaOH fogyas, ml




2.6. Nagyon gyenge savak (bazisok) titralasa

Pl. a bérsav (Ks= 10?) : nem is protondonor, hanem OH- akceptor, a vizben
tetrahidroxo komplexet képez:

H,BO, + H,0 = [B(OH),] + H*

A sav erdsségét komplexképzéssel, vicinalis diolok (glicerin, cukrok)
hozzaadasaval novelhetjlik:

| | | |
- o -C—0_  _0—C-
C|3 OH . HO\B/OH . HO (|3 | O>B< |
—C—OH HO™ HO—C— —C— O—C-

+3H,0 +H*

A keletkezett sav er0ssége a ligandum mindsé€gétdl fugg. A K, érték glicerin
esetén 10, fruktoz esetén 10™. Az igy keletkezett savak mar kozvetleniil
titralhatok.




2.7. SZABAD ZSIRSAVAK MERESE
OLAJOKBAN ES ZSIRADEKOKBAN

Ok: A szabad zsirsavtartalom befolyasolja a felhasznalhatdsagot:
- a sok szabad zsirsav ehetetlenné teszi a zsirokat, olajokat,
- a keményitést (margarin gyartas) nem teszi lehetové.

Az analitikai feladat: az 6sszes szabad zsirsav meghatarozasa (mennyiségi

elemzés)
Mérendo (analat): a klilénb6z0 szabad zsirsavak mennyiségének dsszege
Matrix: glicerinészterben kotott zsirsavak (maga a zsir, ill. olaj),

egyeb vegylletek (pl. aldehidek),
olddszer (etanol-viz elegy)
A meghatarozas modszere: sav-bazis titralas
Mérooldat: erds bazis (KOH) alkoholos oldata

(Az etanol hatasara a KOH karbonat-tartalma kicsapdédik —
leszlrhetd, tovabba az alkohol javitja a zsirok oldhatésagat.)
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2.7.1. A vizsgalati anyag és a mérendd Osszetevok

o Fotomeg: trigliceridek: egyenes szénlancu telitett, vagy telitetlen
monokarbonsavak glicerinészterei

OH

OH z

glicerin triglicerid

o Jellemzo zsirsavak: pl.C-18 telitetlen és telitett

/ (CHa)5-COOH

Hal—{CH,), sztearisav
OlajsaV n-C47H5sCOOH
n-C17H33COOH
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2.7.2. Az eliaris lépései

1. Mintavétel:

Legyen reprezentativ: a minta 6sszetétele legyen azonos a vizsgalati anyag
atlagos Osszetételével.

2. Mintaelokészités:

Szilard szennyezdk és viz eltavolitdsa — szlrOpapiron szlrés, majd dietil-
éter (Et,0) olddszerrel oldatkészités.

3. Mérooldatok készitése és faktorozasa:
3.1 Alkoholos KOH oldat:
Szilard KOH-t (ioncserélt) vizben feloldunk és beldle névliegesen 0,1 M

= J =« 7

A KOH vizes oldatahoz etil-alkoholt adunk (ilyenkor a KOH-ban lévd K,CO4
lecsapodik és kiszlirhetd).
3.2. Sosav oldat:
Kozelitdleg ismert koncentracidju tiszta, témény (36-37 %-0s) sdsav
oldatbdl kivett megfelel6 mennyiség higitdsaval névlegesen 0,1 M

= J 7
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A mérooldatok faktorozasa

A KOH mérooldat faktorozasa: titralas ismert hatéértékd
sosav meérooldattal:

= K*OH" + H* CI- »>— K*Cl- + H,0
A faktor szamitasa:
anyagmerleg: Nkon = NHa — Vion Cn kon*fkon = VuarrCn narfua

Vuct Suct - Tucl

ebbdl a faktor:  f o= :
VKOH ©n, KOH
A sO0sav mérooldat faktorozasa: szilard KHCO,-tal (titer alapanyag,

Y RN 4

KHCO3 + H+ CI_ —>—> K+CI_ + H2CO3 (Hzo + COz)

anyagmerleg: Nkhcos = Nua — M khco3 /M khecos = ViarrC, o fhal

Mchico,

ebbdl a faktor:  f, =
KHCOgV rct Chc
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4. titralas

pH , Gyenge savat titralunk er0s bazis mérodoldattal,
P eép: gyengén llgos tartomanyban,
! indikator: fenolftalein

—

>
VKOH

5. Az eredmény szamitasa

Savszam: 1 g olaj/zsir szabad zsirsavtartalmanak k6zombdsitéséhez
szilkséges KOH mennyisége mg-ban.

Mértékegysége: mg KOH/g olaj(zsir)

[mmol

Vikou[ml] - ckon KOH lm]

mola] [g]
o Megbizhatdésag: 0,1 ... 1,0 savszam tartomanyban kb. 0,5 %

savszam =
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6. Ertékelés:

Nyers ndvenyi olajok savszama < 10.
Fogyasztashoz < 1.

Keményitéshez < 0, 1.

7. A kiséroanyagok hatasa a titralas eredményére:

Ha a mintaban az észter és a szabad szabad zsirsavak mellett
aldehidek is vannak — Cannizzaro reakcio:

2R—-—CHO - RCOOH + R—CHZ—OH

Ilyenkor az aldehidbdl keletkezd savat is megtitraljuk.

A zavardé komponens ugyanugy jelet ad, mint a mérendd —
INTERFERENCIA
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7. Szappanszam (észterszam) meghatarozasa:

Teljes zsirsavtartalom: szabad + észterben kotott

Mivel az észterek hidrolizise lassu, ezeket nem tudjuk kézvetlendl titralni, igy
visszatitralast alkalmazunk:

Ismert mennyiségben folos alkoholos KOH mérooldatot adunk hozza,

melegitjik, a forrd lUg hatasara az észterek lassan elszappanosodnak (K-
szappanok keletkeznek:a zsirsavak sé formaba keriilnek).

Visszatitralas: a reagens (KOH) foloslegét HClI mérdoldattal toérténd
titralassal hatarozzuk meg.

Eredmény:

KOH (Mkon — Nuct) * Mkon

m

elszappanositasi szam, szappanszam | mg

olaj, zsir] =

Eszterszam = szappanszam - savszam

(Visszatitralas: az analat oldatdhoz a reagens oldatat (mérdoldat) ismert
feleslegben hozzaadjuk, majd a felesleget egy masik (segéd)meérdoldattal
visszatitraljuk. Akkor alkalmazzuk, ha a titralasi reakcid lassu (1), a titralasi
reakciét az adott korilmeények kozott (pl. savas pH) nem kivant mellék-

reakcid kiséri (2), nem talalunk megfeleld indikatort (3), stb.) s




2.8. NITROGEN-TARTALOM MERESE,
(tehérjetartalom meghatarozasa)

Szerves anyagok nitrogén tartalma - Kjeldahl modszere

1. Roncsolas tomény kénsavval: A fehérjetartalmu mintat forrasban lévd
kénsavban 1-2 déran keresztil fozzik (Na,SO, forraspont emeld, Se, vagy Cu?*
katalizator jelenlétében) : a vegylletek N(-3)-tartalma NH,* ionokka alakul:

2. Lehiités és lugositas (NaOH-val) utan, a fejlodé ammonia gazt elnyeletd
edénybe vezetjlk at, melyben ismert mennyiségli sésav meroéoldat
van, ami azt NH,Cl formaban megkaéti.

3. A sésav mérdoldat feleslegének visszatitralasa NaOH-dal.
4. A N-tartalom, majd a fehérjetartalom szamitasa:

A természetes fehérjék nitrogéntartalma 15-17 tdmeg-%, igy a fehérjetartalom
kozelitd értéke is szamithatd: 16 % atlagos N-tartalombdl kiindulva a
fehérjetartalom (%)= 6,25 N-tartalom (%) (mivel 100/16=6.25)

(Ha a nitro (-NO,), nitrozo (-N=0), vagy azo (-N=N-) csoportok nitrogénjét is

mérnink kell, a Kjeldahl eljaras elott ezeket redukalni kell!) .



