A kornyezetvédelem analitikdja
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Vizkeménység. Kalcium- és magnéziumionok meghatarozasa

A GYAKORLAT CELJA: Az ivoviz vizsgalatok soran alkalmazott kalcium- és magnéziumion
meghatdrozasra vonatkozo6 vizsgalat megismerése.

A MODSZER ELVE

Fogalmak

A természetes vizek keménységét a vizben oldott s6k mennyisége hatarozza meg.
Megallapodéas szerint a vizben oldott kalcium- és magnéziumsok adjdk a vizek Osszes
keménységét (ebben az alkalifémsok nem szerepelnek), a hidrogén-karbonatok pedig a
valtoz6 vagy karbondtkeménységet. (Az alkaliféldfém-hidrogén-karbonatokat forralva

kivalnak a vizben rosszul old6do karbonatok, innen a keménység elnevezés.) Az Osszes €s
valtozd keménység kiilonbsége az allanddé keménység, mely a kalcium- és magnézium-
kloridoktoél, szulfatoktol ered.

A keménységet tigynevezett keménységi fokkal jellemezziik:

- német keménységi fok: 1000 cm”® vizben oldott 10 mg kalcium-oxiddal,

- francia keménységi fok: 1000 cm® vizben oldott 10 mg kalcium-karbonattal,
ekvivalens mennyiségii kalcium- €s magnéziumsok.

Modszerek

A vizek Osszes keménységét a kalcium- és magnéziumtartalom komplexometrids
mérésével hatarozzuk meg. Komplexometrids titralds sordn a fémionok mennyiségének
meghatarozasara olyan tobbfunkcios ligandumokat (in. keltdképzdé anyagokat) hasznalunk,
amelyek egy molekulaja a fémion 0sszes koordinacids helyének betdltésére elegendd szamu
¢s alkalmas donor atomot tartalmaz. E ligandumok nagy stabilitdst és sztochiometrikus
Osszetételli fémkomplexei egy lépésben is nagy sebességgel alakulnak ki. Mérdoldatként
amino-polikarbonsavakat, leggyakrabban etilén-diamin-tetraecetsavat (EDTA) hasznalnak. A
meghatarozasok pontossaga ¢és szelektivitasa az oldatok pH-janak bedllitdsaval és
segédkomplexképzok adagoldsaval novelhetd. A titralasok végpontjelzésére leggyakrabban
szines komplexeket add un. fémindikatorok hasznalatosak. A fémindikator egy olyan
ligandum, mely a meghatarozandé fémionnal eltéré szini komplexet képez, mint a szabad
indikator szine. A titralas végpontjaban a mérdoldat az Osszes fémiont kiszoritja a fémion
indikatorral képzett komplexébdl, igy a szabad indikator szine valik lathatova.
Komplexometrias titralasok sordn a végpont kozelében mar lassan adagoljuk a mérdoldatot,
¢s mindig szinallandosagig titralunk.



SZUKSEGES ANYAGOK, ESZKOZOK

0,02 M EDTA méro6oldat
(7,5 g EDTA-t (dinatrium-etilén-tetraacetat, Komlexon (III), Selecton B,)
taramérlegen lemériink és feloldas utan 1 dm® mérélombikba vissziik és jelre toltjiik.
(A s6 oldodasat NaOH-dal segithetjiik el.) - A gyakorlat soran készen kapjak)
analitikai tisztasagu Pb(NOs), (M;=331,20)
100 g/dm3 HNO; oldat
hexametilén-tetramin oldat
1 mol/dm’ NaOH oldat
ammonias puffer
(50 g NH4Cl1 1 dm® 100 g/dm® NH4OH-ban oldva — gyakorlaton készen kapjak)
metil-timolkék indikator
murexid indikator
(0,2 g murexid indikétort 100 g natrium-kloriddal alaposan eldorzsoliink — gyakorlaton
készen kapjak)
eriokromfekete T indikator
desztillalt viz

1 db 50 cm’-es f6zépohar (6lom-nitrat segédmérboldat készitéséhez)

1 db 100 cm’-es mér6lombik (6lom-nitrat segédmérdoldat készitésé¢hez)
1 db 10 cm’-es pipetta

3 db 100 cm’-es titralolombik

1 db széles sz4ju hulladéktarolo iivegedény

ELVEGZENDO FELADATOK LEIRASA

EDTA mérooldat pontos koncentraciojanak meghatarozasa. Pb(NO;),
segédmérooldat. 0,6624 g + 10% O6lom(Il)-nitratot analitikai mérlegen visszaméréssel kis
fé6z6poharba mériink. Kevés desztillalt vizben oldjuk, hozzaadunk 3 cm’ 100 g/dm’
kvantitativen atmossuk ¢és jelre toltjiik. (Az 6lom-nitrat oldat pontos koncentracidja a bemérés
alapjan kiszamithatd.) Az oldatbél 10,00 cm’-t titralolombikba pipettazunk, hozzdadunk 2
cm’ hexametilén-tetramin oldatot és 0,1 g metil-timolkék indikétor jelenlétében a mintat 0,02
M EDTA mérboldattal addig titraljuk, mig a kék szinti oldat szine alland6 sarga nem lesz. A
titralast haromszor megismételjiik, és a fogyasok atlagabol kiszamitjuk az EDTA pontos

A Kkalciumion meghatarozasa. A vizmintdt a kapott, ismeretlen Osszetételil
ampullabol készitjiik. Az ampulla tartalmat 100,00 cm’-es lombikba kvantitativen atmossuk,
majd jelre toltjiik. Az elkészitett torzsoldat 10,00 cm® részletéhez 20 cm® vizet és 3 cm’ 1
mol/dm’ natrium-hidroxid oldatot adunk. A csapadékos oldathoz 0,1 g szilard murexid
indikatort tesziink és 0,02 M EDTA mérdoldattal addig titraljuk, amig az oldat szine vordsbol
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lildba nem valt. A meghatdrozas pontossagat noveljik, ha a kovetkez6 parhuzamos
titralasoknal az elsd, Un. tajékozodd mérésnél fogyott mérdoldat mintegy 95%-anak
hozzdadasa utan lugositjuk az oldatot. (A levald magnézium-hidroxid csapadék feliiletén igy
kevesebb kalciumion ragad meg.) A titralasokra kapott fogyasok atlagabol a kalciumtartalom
kozvetleniil szamithato.

A magnéziumionok meghatirozasa. A torzsoldat Gjabb 10,00 cm’ részletéhez 20
cm’ vizet, 5 cm’ ammonias puffert és 0,05 g eriokromfekete T indikatort adunk, és EDTA
méréoldattal allandé kék szinre titraljuk. Az itt kapott méréoldat fogyasok és az eldbbi (Ca**
ion meghatdrozdsnal kapott) fogyasok atlaganak kiilonbségébdl a magnéziumtartalom
kiszdmithato.

Megjegyzések: A végpont kozelében a mérdoldatot lassan, cseppenként adagoljuk,
mert az indikator fémkomplexének elbomldsa nem pillanatszerli, igy a minta kdnnyen
tultitralhaté. Komplexometrias titraldsok soran mindig allandé szinig titralunk(, igy a
tultitralas mértékét nem lehet megallapitani). Vegyiik figyelembe, hogy a pipetta kioblitésére
hasznalt térzsoldat térfogatatdl fliggden Osszesen 8-9 titralast tudunk elvégezni!

Az eredmény Kkiszamitasa. A kalcium és magnéziumtartalom kiszdmitasakor vegyiik
figyelembe, hogy az EDTA, mivel tobbfogt ligandum, 1:1 ardnyban reagal a fémionokkal. A
kalciumtartalom az elsé titralasbol kozvetleniil, a magnéziumtartalom a masodik és elsd
titralas soran tapasztalt fogyasok atlagainak kiilonbségébdl szamithato.

A; (Ca) = 40,08
Ar (Mg)=24,31

BENYUJTANDO EREDMENYEK
e atdrzsoldat kalcium- és magnéziumtartalma mg-ban
e a100,00 cm’ oldat keménysége német keménységi fokban

KERDESEK ONALLO FELKESZULESHEZ

e Mi a vizkeménység definicidja? Milyen vizkeménység skalakat ismer?

e Ismertesse a Ca”" ionok meghatarozasanak 1ényegét! (nem konkrét recept!)

e Ismertesse a Mg®" ionok meghatarozasanak lényegét! (nem konkrét recept!)

e Mi a fémindikatorok miikodésének alapja?

e Ismertesse az EDTA mérdoldat faktorozdsanak modjat! (nem konkrét recept!)



