CHEMIA SRODKOW BIOAKTYWNYCH I KOSMETYKOW
PRACOWNIA CHEMII ANALITYCZNEJ

Cwiczenie 5

Kompleksometryczne oznaczanie twardosci wody w probce
rzeczywistej oraz mleczanu wapnia w preparacie

farmaceutycznym
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Kompleksometryczne oznaczanie mleczanu wapnia w syropie ,,Dexa Pini”.

WYKONANIE CWICZENIA

1. Oznaczanie miana roztworu EDTA

W miareczkowaniu kompleksometrycznym, najczesciej stosuje si¢ roztwory o stgzeniu 0.01
mol/L . Wybor stezenia odczynnika zalezy od zawarto$ci oznaczanego sktadnika w badanym
roztworze. Sposrod roztwordw bardziej stgzonych stosuje sie 0.1, 0.05 lub 0.02 mol/L.
Miano roztworu EDTA nastawia si¢ na roztwory wzorcowe metali np. cynku, magnezu,
bizmutu, Najlepiej nastawia¢ miano EDTA na roztwdr wzorcowy oznaczanego metalu w

warunkach okre§lonej metody.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

biureta 50 ml, statyw,

cylindry miarowe,

waga analityczna.

Stosowane odczynniki i roztwory:
cynk metaliczny,

HCI stezony,

bufor amonowy (pH=10),

roztwéor EDTA ~0.05 mol /I,

czern eriochromowa T.



Opis nastawienia miana EDTA na Zn

Odwazy¢ 0,1 - 0,15 g metalicznego cynku.
Odwazke rozpusci¢ w kolbie stozkowej w 2,5 ml stezonego HCI.

Uzyskany roztwor uzupeti¢ do 70 ml woda destylowang.

> wbd

Do roztworu doda¢ 10 ml buforu amonowego i szczypte czerni eriochromowe;j -

roztwor zabarwia si¢ na kolor czerwono fioletowy.

5. Miareczkowac roztwor mianowanym EDTA do uzyskania od jednej kropli barwy

czysto niebieskiej.
6. Obliczy¢ miano roztworu korzystajac z podanego wzoru:

Mzn"1000

—————  [mol/L]
65,38'VEpTaA

Cepra =

gdzie: mz,- odwazka Zn [g]
Vepra- objetose roztworu EDTA [ml]
65,38 — masa molowa Zn [g/mol]

7. Uzyskane wyniki nalezy zapisa¢ w zatagczonej na koncu skryptu tabeli, a nastepnie
dokonac oceny statystycznej uzyskanej serii pomiarowej - opracowanie grupowe wg

wzoru umieszczonego na koricu skryptu.



2. Kompleksometryczne oznaczanie twardos$ci wody ogolnej

Obecnie najprostszym i najpowszechniej stosowanym oznaczaniem twardo$ci wody
jest oznaczanie metoda miareczkowa z uzyciem EDTA. Jest to metoda szybka i doktadna.
Zmieniajac stezenie EDTA oznacza¢ mozna zaréwno twardo§¢ wod bardzo migkkich, jak i
twardych.

Twardo$¢ ogdélng wody oznacza si¢ wobec czerni eriochromowej T w $rodowisku
buforu amonowego przy pH=10. Wprowadzony do prébki wody wskaznik tworzy w tych
warunkach z jonami Ca** i Mg®" czerwonofioletowe zwiazki kompleksowe. Dodany do
badanej probki wody roztwér EDTA tworzy rowniez kompleksy z jonami Ca®* i Mg®.
Kompleksy te sg bezbarwne i1 znacznie trwalsze od komplekséw wskaznika z Ca® i Mg2+.
W punkcie kofncowym miareczkowania, kiedy wszystkie jony wapnia i magnezu sa
skompleksowane przez EDTA, wskaznik (czern eriochromowa T) wyparty z kompleksoéw
zmienia barwe¢ z czerwonofioletowej na niebieskg. Zmiana zabarwienia pozwala na

wyznaczenie punktu koncowego (PK) miareczkowania.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

kolba miarowa 500 ml,

pipeta petna 50 ml,

biureta 50 ml, statyw,

cylinder miarowy

Stosowane odczynniki i roztwory:
bufor amonowy (pH=10),
zmianowany roztwor EDTA ~0.05 mol /I,

czern eriochromowa T.



Opis oznaczania twardosci ogélnej wody

1. Otrzymang analize rozcienczy¢ w kolbie o pojemnosci 500 ml i dobrze wymieszac.

2. Rozpipetowac do 3 kolb stozkowych po 50 ml roztworu.

3. Do kazdej kolby doda¢ po 10 ml buforu amonowego 1 szczypte czerni

eriochromowej T- bezposrednio przed miareczkowaniem.

4. Miareczkowa¢ mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy z

czerwonofioletowej na niebieska, utrzymujaca si¢ 2-3 minuty.

5. Wykona¢ minimum 3 réwnolegte oznaczenia

6. Obliczy¢ twardo$¢ ogolng wody korzystajac ze wzorow:
TOg. = Ceo1a - VEDTA 56,08 - 2 (O N)
Tog. = Cepra - Viepra -56,08 - 0,714 ( mval/dm®)

gdzie: n gpra- miano EDTA (mol/l)
VEDTA- ObJQtOéé EDTA (ml)

7. Wyniki oznaczenia twardosci ogdlnej wody przedstawi¢ w ponizszej Tabeli:

objetos¢ stezenie Twardo$é Srednia Srednia
Nr roztworu EDTA C Twardos¢ ogolna twardo$¢ | twardosé
probki EDTA [mol/l] ogélna [°N] | [mvalidm’] og6lna og6lna
Vpr (M) [°N]* | [mvalidm?]
1
2
3

*3rednia arytmetyczna wynikow nierdznigcych si¢ migdzy soba o wigcej niz o I°N.




3. Kompleksometryczne oznaczanie twardosci wapniowej i magnezowej

Twardo$s¢ wapniowa oznacza si¢ kompleksometrycznie w $rodowisku silnie
alkalicznym (przy pH=12-13) wobec kalcesu lub mureksydu jako wskaznika. W tych
warunkach zwigzki magnezu zawarte w wodzie wytracaja si¢ catkowicie w postaci
wodorotlenku, a jony wapnia pozostajagce w roztworze tworza ze wskaznikiem zwigzki
kompleksowe o r6zowym zabarwieniu. Podczas miareczkowania roztworem EDTA powstajg
bezbarwne kompleksy wapn-EDTA, a w punkcie koncowym wyparty z komplekséw z
wapniem wskaznik (kalces) zmienia zabarwienie z rézowego na niebieskie. Zmiana
zabarwienia roztworu jest podstawg detekcji punktu koncowego miareczkowania.

Twardos¢ magnezowa okresla si¢ natomiast z rd6znicy twardo$ci ogolnej 1 wapniowe;j

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

pipeta petna 50 ml,

biureta 50 ml, statyw,

cylinder miarowe.

Stosowane odczynniki i roztwory:
roztwor NaOH 2 mol /L,
zmianowany roztwor EDTA ~0.05 mol /I,

kalces.

Opis oznaczania twardoSci wapniowe;j

1. Do erlenmajerek odpipetowac po 50 ml analizy (z tej samej probki wody do

oznaczania twardo$ci ogdlnej).

2. Do kazdej doda¢ po 5 ml 2 mol/l NaOH oraz szczypte kalcesu - bezposrednio przed
miareczkowaniem.

3. Miareczkowac analizy mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy z
ré6zowej na niebieska.

4. Wykona¢ minimum 3 rownolegle oznaczenia

5. Obliczy¢ twardo$¢ wapniowg korzystajac z podanych wzorow:

TCaz I’]EDTA * VEDTA * 56,08 * 2 (ON)
Tea=Neora- VEDTA-56,08 - 0,714 (mval/dm®)

gdzie: ngpra- miano EDTA (mol/l)
VEDTA- Obj@tOéé EDTA (ml)



6. Wyniki oznaczenia twardos$ci wapniowej wody przedstawi¢ w ponizszej Tabeli:

Srednia
twardos¢
Wapniowa
[O N]*

Srednia
twardos¢
wapniowa
[mval/dm?]

0bjgtosc stezenie Twardos¢ Twardosc
vk | EDTA | EDTAC | vapniowa | i
Ver (Ml)
1
2
3

*Za wynik analizy nalezy uzna¢ $rednig arytmetyczna wynikow nier6zniacych si¢ migdzy soba o wigcej niz o 1°N

Oznaczania twardosci magnezowej

Z rdznicy twardo$ci ogolnej 1 wapniowej wyliczy¢ twardo$¢ magnezowa

4. Oznaczanie zawarto$ci mleczanu wapnia (II) metoda miareczkowania odwrotnego.

Oznaczenie to polega na reakcji tworzenia kompleksow jondw wapnia z EDTA. Do badanego

roztworu probki zawierajacej jony Ca® o pH 10 dodaje si¢ nadmiar roztworu wersenianu

sodu (~0.01 mol /1). Nastepnie nadmiar ten odmiareczkowuje si¢ roztworem chlorku magnezu

(1) (~0.01 mol/l) wobec czerni eriachromowej T do uzyskania zabarwienia czerwono-

fioletowej. W tych warunkach trwalo$¢ kompleksow jonéw wapnia z wersenianem jest

wigksza od trwatosci jonow magnezu z EDTA.

Substancja badana

DexaPini, syrop

Stosowany sprzet laboratoryjny

« biureta o poj. 25 ml

« kolba miarowa o poj. 100 ml

« kolby stozkowe o poj. 250 ml

« pipeta jednomiarowe 0 poj. 5 ml

« pipeta jednomiarowa o poj. 20 ml lub 25 ml
« pipety wielomiarowe

« naczynko wagowe

. lejek




Odczynniki chemiczne

« bufor pH=10: roztwdr chlorku amonu w wodzie amoniakalnej 25%

« indykator: mieszanina czerni eriochromowej T z chlorkiem sodowym w stosunku
1:400

« 0,01 M roztwor wersenianu disodu (Na,EDTA)

« 0,01 M roztwor chlorku magnezu (1)

. woda dejonizowana

Oznaczenie substancji badanej

Do naczynka wagowego odwazy¢ z doktadnoscig do 0,01 g ok. 5g syropu. Nawazke
przenies¢ ilosciowo do kolby miarowej i doktadnie wymiesza¢. Do kolby stozkowej
odpipetowac 20 lub 25 ml roztworu, rozcienczy¢ woda dejonizowang do ok. 50 ml, doda¢
pipeta jednomiarowa 5 ml roztworu wersenianu disodu i 4 ml buforu pH 10. Doda¢ szczypte
czerni eriochromowej T. Calo$¢ doktadnie wymieszac i miareczkowac 0,01 M roztworem

chlorku magnezu (1) do zmiany barwy ze stalowo-niebieskiej na czerwono-fioletowa.

Procentowg zawarto$¢ mleczanu wapnia (II) w syropie obliczy¢ z rownania:

(5 - %) .0,003082-100-w

X[%] = 5

Objasnienia do wzoru:
a—1los$¢ 0,01 M roztworu chlorku magnezu (I1) zuzyta do miareczkowania prébki badanej, w

ml

p— poprawka stezeniowa (p = VVMLIZ) p=1
Na2EDTA

5-— % —1lo$¢ 0,01 M roztworu wersenianu disodu odpowiadajgca ilosci mleczanu wapnia (II)

w badanej probce, w ml
b — nawazka probki badanej, w g

W- wspotmierno$¢ kolby i pipety

Wykona¢ 3 oznaczenia, policzy¢ srednig zawarto$¢ % mleczanu wapnia w badanej probce.



Grupa......... Oznaczenie miana roztworu EDTA
Data.........
Identyfikator Numer Miano Identyfikator Numer Miano
studenta oznaczenia | EDTA studenta oznaczenia | EDTA
[mol/dm?®l [mol/dm?]
1 31
2 32
3 33
4 34
5 35
6 36
7 37
8 38
9 39
10 40
11 41
12 42
13 43
14 44
15 45
16 46
17 47
18 48
19 49
20 50
21 51
22 52
23 53
24 54
25 55
26 56
27 57
28 58
29 59
30 60




Ocena statystyczna serii pomiarowej oznaczania miana roztworu

e  Warto$¢ sredniej arytmetycznej wynosi :

_ 1
X = ; ?:1 Xi =iiiiiiiin
e  Warto$¢ mediany wynosi:
M= i
e Warto$¢ dominanty wynosi:
D=..............

e Wariancja w ocenianej serii pomiarowej wynosi:

— Z?zl(xi_x_):

V="t

n—1

e Odchylenie standardowe:

RSD == 100% =.......c..oonv..
e Przedziat ufnosci:
X ‘ <u<x+ ‘
X——="5 X+—-
NN
e Dla poziomu ufnosci P=95% (a=0.05) i k=n-1
_ Lo
= T T Uu<oo...o.o...
Warto$¢ prawdziwa miana roztworu............... zawiera si¢ z prawdopodobienstwem 95% w

przedziale: ................. T



