Vizvizsgdlat komplexometrids titrdldssal

Az el6z6 oran a vizkeménység vizsgalatot kozelité modszerekkel, akvarisztika boltban kaphat6 egyszerti
teszterekkel végeztiik el. A modszerik kémiai lényegét tekintve ugyanaz, mint a laboratériumi
vizvizsgalatnak, mely egy mennyiségi/kvantitativ titraldsi modszer.

Tavaly sav-bazis titralast mar végeztink, tehat az eszkozeink (buretta, pipetta, Erlenmeyer-lombik,
méréhenger, stb.) és az indikator, méréoldat, vizsgalandé torzsoldat stb. fogalmak ismerésen kell, hogy
csengjenek. A sav-bazis titralasok protonatmenettel jaré kémiai reakcidkon, kizombisitésen alapultak,
nézzik meg el6szor mi a kémiai magyarazata a komplexképzdsi reakciokon alapulé titralasoknak.

A fémionok oldatban nem ,,szabadon” 1éteznek, hanem kiilonb6z6 ligandumok (maganos elektronparral
rendelkezé semleges molekulak, negativ ionok) koordinalédnak hozzajuk meghatarozott térbeli
elrendez6dés szerint. Ekkor a kézponti ion és a ligandumok kozott an. dativ kétés jon 1étre (a kotd
elektronpart csak a donor adja).

Vizes oldatban a fémionok akvakomplexek alakjaban létezhetnek. Ha az oldat mas,

komplexképzésre alkalmas ligandumot is tartalmaz, akkor pl. amminkomplex jon [C1O(HQOJ6]2_
létre. Mivel az egyes ionok szine attdl is fiigg, hogy komplex vegytletben van-e

vagy sem, ezért ez a tulajdonsaga felhasznalhat6 az analitikaban. PL.:

Cu™"(kék) = [Cu(NH;)y]™" (soteétkek)
Ni“(z6ld) = [Ni(NHs)s]> (kek)

A komplexometrias titralas soran a fémion ismeretlen mennyiségét hatarozzuk meg a komplexképz6
ligandumbodl  készitett mérdoldat segitségével. Ehhez olyan reakcié hasznalhaté fel, ahol a
komplexképz6dés sztochiometrikusan, gyorsan, mellékreakcié és csapadékképzédés nélkil lezajlik.
Jelenleg legelterjedtebben alkalmazott komplexon az etilén-diamintetraccetsav, amely csaknem
valamennyi kationnal, igy a két-, harom-, négyértékd fémionokkal is komplexet képez.
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Méréoldatként dinatrium-séjanak (EDTA) vizes oldatat hasznaljuk. A fémion
toltésétdl fuggetlentil egy kation egy EDT'A-molekulaval reagal.

A komplexometrids titrdlds lefutdsat a titrdldsi gorbével jellemezziik. Ezt a sav-bdzis titrdldsi
gorbék analdgidjdra ugy szerkesztjiik meg, hogy a szabad fémion koncentrdcié logaritmusdnak
minusz egyszeresét dbrdzoljuk a titralds %-dnak fliggvényében. A komplexometrids titrdldsok
alapfeltétele, hogy a keletkez6 komplex stabilitdsa nagy legyen, mert ettél fligg a titrdlds
végpontjdnak élessége.
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A komplexometrias titralasok végpontjelzésére olyan szines ligandumokat un. | CaZt
fémindikitorokat alkalmaznak, amelyek a ttraland6 fémmel az adott | | ﬂé"= L
reakciokorilmények kozott (pH, stb.) mas szinG komplexet képeznek, mint a sajat
szinik. A titrdlds folyaman az indikator-komplexnek a szine lathat6, a titralas ]
végpontjaban a mérdoldat a fémionhoz kotott indikatort komplexébdl kiszoritja, az /
oldat az indikator szabad szinét mutatja. Mindebbdl az is kitlnik, hogy ekkor nem p S
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atmeneti szinre titralunk. Az a helyes végpont, amely utan a kévetkez6 csepp méréoldat mar nem okoz
szinvaltozast, tehat nem atmeneti szinig, hanem szinallanddsagig titralunk. Az indikator molekula
kiszoritasa a komplexbdl lassan végbemend folyamat, ezért az ekvivalencia pont kozelében cseppenként
adagoljuk a méréoldatot, hogy a ligandum-csere teljes mértékben végbe tudjon menni. A fémindikatorok
tobbsége vizes oldatban bomlékony, ezért szilard porkeverékben — pl. kaliumnitrattal— higitva hasznaljuk.

Eriokromfekete-T
(1.2-dioxi-5-nitro-(1.2) azo-nattalin-4-szultonsavas Na)
fémmentes kézegben:
— fémionokat tartalmazo kézegben:
— Mivel az Eriokromfekete-T indikator ligos kizegben mitkodik. ezért a pH 9-10-es tartomanyt
NH;—NH,C1 pufferrel kell beallitani.
—  Eriokromfekete-Tindikdtor felhaszndldsa: viz dsszes keménységének meghatarozédsakor. illet-
ve Mg”" ionok meghatarozasakor.
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szinbdl kékre!!
Murexid (ammonium-purpure:it)

Csalk erésen Iigos kozegben (pH > 12) miikédik. ilyenkor ibolyaszint. Fémekkel lazacszind komp-

lexet ad.
Murexidindikdtor felhaszndldsa: Ca*™ ionok meghatarozasara.
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A meghatarozasok pontossaga és szelektivitasa az oldatok pH-janak a beallitisaval fokozhat6 ezért a
titralasok soran sziikség van a pH adott értéken tartiasara. Ennek elérésére un. puffer-oldatokat
(kiegyenlit6-oldatok) hasznalunk.



Puffer oldatok

A pufferekkel meghatarozott pH-ju rendszert lehet eléallitani, és a puffer ezt a pH-értéket tudja a kulsé
hatasok ellenére allando értéken tartani. Nekiink enyhén lugos kozeg (pH=10) biztositasa a feladatunk,
ezért lugos pufferrendszert hasznalunk.

Ez egy gyenge bazisbdl és annak erds savval alkotott s6jabol all. NH4OH és NH4Cl. Nézziik, hogyan
tudja ez a rendszer a pH-t kozel allandé értéken tartani! A gyenge bazis disszocial:

NH,OH = NH; +OH K, = [N[}II\‘IQE?{I]{] = 7,762-10°°
4

Mivel a rendszerben az ammodnium-hidroxidon kiviil egy jol disszocialéd ionvegyiilet NH,4Cl is jelen van,
ez vizes oldatban 100%-ban ionjaira disszocial: NH,Cl = NH, + CI, igy a rendszer ammoénium-ion
koncentracidja gyakorlatilag teljes egészében az ammonium-kloridtdl szarmazik. Az ammaonium-hidroxid

disszociacidja a nagy ammoniumion koncentracié miatt teljesen visszaszorul, az ammonium-hidroxidbol

szarmazé ammoniumionok mennyisége elhanyagolhat6. Vagyis [NH;] =c,,, mert az NHCl teljesen
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disszocialt allapotban van. Behelyettesitve ezt a K, 6sszefiiggésbe: K, = M , ahol ¢y a bemért
Clig
NH.Cl koncentricidja MOl -ben, ci, a bemért NHsOH koncentracidja Mol -ben. Fejezziik ki ebbdl a
dm’ dm’
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hidroxidion koncentrciot: | OH™ | = ——"&.
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1évé lug és s6 koncentracibardnyditil fugg.

Ha pl. a rendszerhez erés lugot adunk, tehat megnéveljiik a hidroxidion koncentriciodt, akkor a
rendszerben 1évé ammoénium-ionokkal disszocialatlan NH4OH-ot alkotnak, az egyensuly balra tolédik:

NH,OH & NH, + OH™ Vagyis az ammonium-ion koncentracié (ami a bemért sébdl szarmazik)

elkezd csokkeni, mig az ammonium-hidroxid koncentracié (ami a bemért 1ag) pedig né.
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Osszefliggés miatt a megnovekedett hidroxidion koncentraciét a rendszer jol tudja

csokkenteni, azaltal, hogy a bemért s6 koncentracidja csdkken, a bemért lagé pedig né. A valtozas addig
tart, amig az eredeti disszociacié allandé vissza nem all. Ha x mol er6s Iugot adunk a rendszerhez, a

K, -(ch,lg + x)

(e —x)

valtozast a kovetkezGképpen szamolhatjuk ki: [OHfj =



Kalcium- és magnéziumionok meghatirozasa egvmais mellett
komplexometrias fiton (vizkeménység mérése)

Elmélet
A kalciumionok magnéziumionok jelenléteben pH = 12-es kémhatasi oldatban murexid indikator alkal-
mazasaval szelektiven meghatarozhatoak, mert ebben a pH-tartomanyban a hidroxidionok stabilabb
komplexet képeznek a Mg="-ionokkal, mint az EDTA (féleg Mg(OH}" képzddik).
A Ca™ mérése utin a Ca’*- és Mg "-ionok egyiittes mérése a térzsoldat masik, ugyanolyan mennyiségii
részletében pH = 9-10 értéknel eriokromfekete T indikator jelenlétében tortenik. A ket titralas killonbsége
adja a Mg**-tartalmat.
Mindket indikator a féemionokkal komplexet képez és ennek mas a szine. mint a szabad indikatornak:

Me** + Ind = [Melnd]*
Mérdoldatunk etilén-diamin-tetraacetatot tartalmaz (EDTA, Y*), mely a fémionokkal igen stabil
kompexet ad. Titrdlaskor eldszor csak a szabad fémionokkal reagil, majd amikor azok elfogytak, a
fermionokat a fémion-indikator komplexbél 1s elvonja:

Me™ + Y& = [MeY]"

[MeInd]*" + Y* = [MeY]* + Ind

Amikor mar csak a szabad indikitor szine jelenik meg az oldatban. és ez allandoésul, akkor van vege a
titralasnak.

Murexid indikdtor szinének kiprobdldsa

Két kémcesé egyikébe onts desztilldlt vizet, a masikba patakvizet. Lugositsd kevés NaOH-oldattal.
Mindegyikbe sz6rj szilardan higitott (NaCl-dal eldorzsolt) murexid indikatort.

Az indikator szine:
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Desztillalt vizben Patakvizben

A murexid indikator szine Ca* alkotott KOMPIEXEDEN: ....uvuuieriererieircieiecieeiecseeeeie e



Eriokrémfekete-T indikdtor szinének kiprébdldsa

Két kémesé egyikébe Onts desztilldlt vizet, a masikba patakvizet. Ligositsd kevés NH,OH/NH,CI
pufferrel-oldattal. Mindegyikbe sz6r1j szilardan higitott (NaCl-dal eld6rzsolt) eriokromfekete-T indikatort.

Az indikator szine:
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Desztillalt vizben Patakvizben

Az eriokromfekete-T INAIKALOr SZINE SZADAAON: c..viiieiiieeieeeeeeeteeeee ettt ettt se et seeeeeseeessteeseneeseeeeane

Ca® keménység meghatdrozdsa: A titrdlds menete:

1. Mérj ki a vizsgaland6 patakvizbdl 50-50 cm’-t az Erlenmeyer lombikokba. (A pipettahasznalat
gyakorlasa végett 25 cm’ pipettazz ki, a masik 25 cm’- méréhengerrel mérd kil)

2. A hirom lombik tartalmét higitsd desztillalt vizzel kb. 70 cm’-re, adj hozz4 10 cm’ 10 m/m%-os
NaOH-oldatot (fecskendével) és a spatula cstucsaval kevés murexid indikatort!

3. 0,01 mol/dm’ koncentraciéjt EDTA-méréoldattal titrald a rézsaszind oldatot allandé ibolyaszinig!

4. Jegyezd fel a fogyasokat! Végezz szamolast! A fogyott méréoldat fogyasabdl allapitsd meg a minta
oldott Ca*"ion tartalmit.

5. Szamitsd ki ez milyen nk°-nak felel meg?

Ha készen vagy mosd ki a lombikokat, és 6blitsd at desztillalt vizzel.



Szamolas minta: Tegyiik fel, hogy 10,6 cm’ EDTA fogyott.

1 mol EDTA 1 mol Ca*iont mér.

_ 0,01-10,6

=0,000106 mol
1000

NEDTA) = C*

=1y = 0,00106 mol Ez volt 50 cm? patakvizben.

D cazi/Mg21-ion) = D(EDTA)

Osszes CaO = 0,000106- % =0,00212 mol = 2,12 mmol

m ¢, 0) = 56-2,12=118,72 mg Kélcium keménység
Ez 11,8 nk’

Szamolas:

Osszes keménység meghatdrozdsa: A titrdlds menete:

1. A 3lombikba ismét mérj be 50-50 cm’ patakvizet. tartalmat is egészitsd ki desztillalt vizzel kb. 70 cm’-
re, adj hozza mérShengerrel 10 cm’ NHs/NH Cl-puffert és kis mennyiségli eriokrémfekete T
indikatort!

2. Az ibolyss szind oldatot 0,01 mol/dm’ koncentriciéji EDTA-oldattal allandé kék szinig titrald!
3. Jegyezd fel a fogyasokat!

4. Végezz szamolast! A fogyott méréoldat fogyasabol allapitsd meg a minta oldott Mg®"ion/Ca*"ion
tartalmat, azaz az Osszes keménységet adé ionok mennyiségét!

5. Szamitsd at a kapott eredményt német keménységi fokra (nk°)

Szamolas:

Osszefiiggés a keménység a mértékegységei kizott:

nk” mg CaO/dm’ | | mmol/dm’
E nk’ | 10 0,1786
mg CaO/dm’ 0.1 I 0,0178
1 mmol/dm” 5,60 56 1




Sziikséges eszkozok:

4 talca lesz

1 talca

3 Erlenmeyer-lombik

2 f6z6pohar

spriccflaska vizzel

murexid-indikator (kis tartoban)
eriokromfekete-T indikator (kis tartéban)
pH=10-es ammonia puffer (f6z6poharban)
10 t%-0s NaOH-oldat (f6z6poharban)
btiretta allvanyon

pipetta

kémcsé6tartd benne 4 db kémcsé
patakviz

10 cm’-es fecskendd

spatula

szamologép

papirtorld



