Cwiczenie 7 (studenci biologii i mikrobiologii)

Kompleksometria
Oznaczanie jonéw wapnia i magnezu obok siebie

Twardos$¢ wody
Pierwotnie przez okreslenie twardosci wody rozumiano, ze jest ona miarg wlasciwosci wody
uwidaczniajacej si¢ w zuzywaniu mydta bez wytwarzania piany przy skldcaniu. Mydto jest
wytrgcane gtownie przez jony wapniowe 1 magnezowe, powszechnie wystepujace w wodach
naturalnych. Wytracanie to, ktére mozna okresli¢ jako zuzywanie mydta bez wytwarzania
piany, moze by¢ rowniez wywolywane przez jony innych wielowartosciowych metali, jak
glin(11), zelazo(lll), mangan(Il), stront(ll) i cynk(ll), oraz przez kationy wodorowe.
Obecnos¢ w wodzie bardzo duzych ilosci chlorkow (nawet w postaci chlorku sodowego)
réwniez uniemozliwia powstawanie piany. Ze wzgledu na to, ze w wodach naturalnych
zwykle wystepuje znaczna przewaga ilosciowa jonéw wapniowych |1 magnezowych
w stosunku do wszystkich pozostalych wymienionych powyzej, za twardos¢ wody uwaza si¢
ceche wody, ktora okresla ogoélng zawarto§¢ w niej jedynie jonéw wapniowych
i magnezowych. Ich stezenie wyraza si¢ w mmol/dm*® (mmol/L) lub w stopniach twardosci.
Jezeli w wodzie obecne s3 w znacznych ilo$ciach inne jony metali wywotujacych twardose,
powinny one roéwniez by¢ uwzglednione. Twardo$¢ wody wyraza si¢ w stopniach twardosci,
przeliczajac sumaryczng zawarto$¢ wapnia i magnezu na zawarto$¢ CaO lub CaCOs. Dla
przyktadu: 1° twardo$ci niemiecki odpowiada zawartoéci 10 mg CaO w 1 litrze wody, a 1°
twardos$ci francuski odpowiada zawartosci 10 mg CaCO3 w 1 litrze wody. Twardo$¢ wody
wyrazong w stopniach niemieckich (X) oblicza si¢ wigc nastepujaco:
. CentaVenta Mcao 1000

VHZO' 10
gdzie Vepra (objetos¢ EDTA potrzebna na zmiareczkowanie sumarycznej ilosci wapnia i magnezu)
i Vi,0 83 wyrazone w mililitrach a Mc,0=56.08 mg/mmol.

W ¢wiczeniu przeprowadzanym na pracowni bedziemy oznaczaé zawarto$¢ jondw
wapnia 1 magnezu na podstawie miareczkowania roztworem EDTA dwu jednakowych probek
w obecnosci dwoch roznych wskaznikow. Pierwsze miareczkowanie majace na celu
wyznaczenie sumarycznej zawartosci obydwu badanych jondw prowadzi si¢ w obecno$ci
czerni eriochromowej T przy pH = 10 (srodowisko specjalnie przygotowanego buforu
amonowego), ktdra niezwigzana przez jony posiada zabarwienie niebieskie. Wskaznik ten
tworzy czerwonofioletowe kompleksy zarowno z jonami wapnia, jak i magnezu, przy czym
duzo trwalsze sg kompleksy z jonami magnezu. Czerni eriochromowej T nie nalezy stosowac
do oznaczania samych jonéw wapnia ze wzgledu na zbyt stabe wigzanie tego jonu przez
wskaznik. W przypadku tego miareczkowania wykorzystuje si¢ fakt, ze jony magnezu
wigzane sg przez odczynnik miareczkujacy EDTA dopiero po zwigzaniu jonéw wapnia (jony
magnezu tworzg kompleks z EDTA o mniejszej wartosci statej tworzenia niz jony wapnia).
Stad tez zmiana barwy wskaznika pojawia si¢ dopiero po odmiareczkowaniu zaro6wno jonéw
wapnia jak i magnezu.

Drugie miareczkowanie ma na celu oznaczenie samych jonéw wapnia i wykonuje si¢
je, miareczkujagc badang probke mianowanym roztworem EDTA w obecnosci kalcesu przy
pH = 12-13 (Srodowisko NaOH). Wskaznik ten z jonami wapnia tworzy kompleks
0 zabarwieniu czerwonofioletowym, za§ niezwigzany przybiera barwe niebieskg. Obecne
w roztworze jony Mg?* przy tak wysokim pH wytracaja si¢ w postaci Mg(OH),.
Miareczkowanie prowadzimy jednak bez odsgczania osadu. Zawarto$¢ magnezu mozna wigc
obliczy¢ z r6znicy wynikéw obu miareczkowan.



Wykonanie oznaczenia

Zadanie do oznaczenia zawierajace jony wapnia i magnezu rozcienczy¢ woda destylowang do
objetosci 100 mL 1 doktadnie wymiesza¢. Do kolby stozkowej przenies¢ pipeta jednomiarowa
20 mL (lub 25 mL) otrzymanego roztworu, doda¢ 50 mL wody destylowanej, 25 mL buforu
amonowego, szczypte czerni eriochromowej T (roztartej ze statym NaCl) 1 miareczkowad
mianowanym roztworem EDTA do zmiany zabarwienia z czerwonofioletowej na niebieska.
Pod koniec miareczkowanie prowadzi¢ bardzo wolno (dodajac niewielkie ilosci EDTA
I chwilke czekajac).

Z objetosci zuzytego titranta obliczy¢ sumaryczng liczbe milimoli wapnia i magnezu
W pr(')bce (n(caz+ + Mg2+)):

Ncaz+ +Mgey) =V - C (mol)

gdzie: v — objetos¢ roztworu EDTA (dm®),

¢ — stezenie roztworu EDTA (mol/dm?®).

Do drugiej kolbki stozkowej odpipetowac¢ taka samg objetos¢ analizowanego
roztworu, doda¢ 10 mL 2-molowego (lub 5mL 4-molowego) roztworu wodorotlenku sodu
i rozcienczy¢ wodg destylowang do objgtosci okoto 100 mL. Nastgpnie dodaé szczypte
kalcesu i miareczkowa¢ roztworem EDTA do zmiany barwy z czerwonofioletowej na
niebieskg. Liczbe moli wapnia w zadaniu kontrolnym (nc,) obliczamy ze wzoru:

Ncaz+ = Vv - cC (mol)
gdzie: v — objetos¢ roztworu EDTA (dm®),

C — stezenie roztworu EDTA (mol/dmg).

Zawarto$¢ wapnia (Mca2+) W zadaniu kontrolnym obliczamy ze wzoru:
Mcaz+ = N2+ “Mca - w (g)
gdzie: ncqz- — liczba moli wapnia w miareczkowanym zadaniu (mol),
Mca — masa molowa wapnia 40.08 g/mol,
W — wspotmiernos¢ kolby z pipeta.

Zawarto$¢ magnezu w (M wmgz+) W zadaniu kontrolnym obliczamy ze wzoru:
Mmge+ = (n(c32+ +Mg2+) ~ nCaz+) : MMg W (g)
gdzie: nca +mg2y) — liczba moli wapnia i magnezu w miareczkowanym zadaniu (mol),
Ncaz+ — liczba moli wapnia w miareczkowanym zadaniu (mol),
Mwmg — masa molowa magnezu 24.32 g/mol,
W — wspotmiernos¢ kolby z pipeta.

Wyniki
Objetos¢ titranta uzyta przy miareczkowaniu wobec czerni eriochromowej Vi= .
Objetos¢ titranta uzyta przy miareczkowaniu wobec kalcesu Vo=

masa jonéw Mg®* m=..............
. e 2+ —
masa jonow Ca™ m=...............

Zaliczenie — data i podpis prowadzacego ..........covviriniiniirinineannn,



