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1. SISSEJUHATUS

Vastavalt’ NSVL Ministrite Nõukogu juures asuva Standar-
dite Valitsuse otsusele 18. dets. 1951. a. (GOST 6055-51) kasuta-
takse vee‘kareduse mõõtmiseks uut ühikut — milligrammekviva-
lenti ehk mijlivaali liitri kohta (mgekv/1 e. mvaal/1) suure kare-

dusega vee jaoks ja mikrogrammekvivalenti ehk mikrovaali liitri
kohta (p.gekv/1 e. pvaal/l) väikese karedusega vee jaoks.

Vee kareduseks nimetatakse vees leiduvate kaltsiumi- ja mag-
neesiumiioonide summaarset sisaldust väljendatud miili- või
mikrovaalides liitri kohta.

Karedusele üks millivaal vastab Ca-iooni sisaldus 20,04 mg/1
ehk Mg-iooni sisaldus 12,16 mg/1.

Võrreldes uut kareduse ühikut’ endise ühikuga on vahekord

järgmine:
I°S = 0,35663 mvaal/1

ehk

1 mvaal/l = 2,804°5,
1 mvaal/l = 1000 |ivaal/l.

Viimase kümne aasta perioodilises kirjanduses on väga sageli
avaldatud töid, mis puudutavad mitmesuguste orgaaniliste ainete

ja metallide katioonide vaheliste kompleksühendite tekkimise

tingimusi.
Orgaanilistest ainetest on kõige enam kasutamist leidnud tri-

loon B. Triloon B-d kasutati alguses veepehmendajana värvilises

fotograafias ja värvitööstuses ning alates 1946. aastast reaktii-
vina vee kareduse määramisel.

Paralleelselt vee kareduse määramisega kasutatakse triloon
B-d ka teiste katioonide analüüsiks.

Üleliidulise Soojustehnilise Instituudi (BTH) poolt välja töö-
tatud triloon B kasutamisele põhinevat vee kareduse määramise
menetlust nimetatakse kompleksomeetriliseks ehk trilonomeetri-
liseks menetluseks.

2. TEOREETILISED ALUSED

Triloon B on valge kristalne aine — etüleendiamiinotetra-

äädikhappe naatriumisool kahe molekuli kristallveega, molekul-

kaaluga 372 ja ekvivalentkaaluga 186:
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Olles etüleendiamiinotetraäädikhappe hapu sool, on tema
0,1-molaarse lahuse pH = 5,5; lahus on püsiv ja tema tiiter säilib

pikemat aega muutumata.

Kompleksioonide stabiilsus oleneb lahuse pH-st. Kompleks-
ühendite erisugusele püsivusele lahuse mitmesuguste pH väär-

tusel põhineb üksikute komponentide määramine segus. Näiteks

yõib kolmeväärset rauda määrata lahusest, mille pH =; 1, Mg",
Fe ’Ca’", Mn

’ *

ja Al”’ juuresolekul.

i
Reaktsiooni tagajärjel triloon Bja metalli katiooni vahel suu-

reneb lahuses vesinikuioonide hulk. Lahuse pH säilitamiseks
analüüsi kestel on vaja viimasele lisada puhverlahust. Puhver-
iahuse valikul tuleb silmas pidada, et ta hoiaks lahuse pH kons-

tantsena ja ei annaks määratavate katioonidega raskestilahus-
tuvaid ühendeid või komplekse. Nii on sobiv kasutada Ca”,
Mg”, Mn ”

ja Zn ” määramisel ammoniaakpuhverlahuseid ja
Al'

”

määramisel atsetaatpuhverlahuseid.
Analüüsi sooritamisel on suur tähtsus reaktsiooni kiirusel

triloon B ja katioonide vahel. Reaktsiooni kiirus trilonaatide
moodustamisel kaheväärsete metallide katioonidega on küllal-
dane; kolmeväärsete metallide katioonidega aga väike.

Lahuse temperatuuri tõstmisel reaktsiooni kiirus suureneb.
Trilonomeetrilistel määramistel kasutatakse järgmisi indi-

kaatoreid: kromogeenmusta ET-00, kroomtumesinist, murek-

siidi, ammooniumrodaniidi ja sulfosalitsüülhapet. Ühendid, mis
tekivad indikaatori ja määratava iooni vahel, peavad antud pH
juures olema vähem püsivad kui kompleks, mis tekib sama iooni

ja triloon B vahel.
Kuni käesoleva ajani on välja töötatud metoodika 17 katiooni

määramiseks trilonomeetrilisel meetodil. Kuna vee ja katlakivi
analüüsil on tegemist peamiselt Ca", Mg”, Zn ”, Cu ”, Mn ”,
Fe”’ ja Al'” määramisega, siis järgnevalt iga komponendi
määramisest eraldi.

Magneesium

Magneesiumi võib lahustes määrata triloon B-ga kroomindi-
kaatorite juuresolekul. Väikseim ioonisisaldus, mida on võimalik
määrata nimetatud indikaatoritega, on 1,5 pvaal/L Kroomtume-

sinisega saadakse selline tundlikkus pH = 9...10 juures
(ammoniaakpuhverlahus), ET-00 puhul pH =l2 juures
(boraatpuhverlahus). Määramist segavad Cu

’

Mn”, Zn“ ja
Ca” igasuguses kontsentratsioonis ning Fe*”> 1 mg ja
Al'' ’> 2mg tiitritavas proovis (100 ml).
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Ca * * ja Zn
’ *

määratakse koos Mg
’

*-ga. Cu
’ *

moodustab ühe-

suguse tugevusega kompleksi indikaatori ja trilooniga, seepärast
-ei ole võimalik tiitrimisel ekvivalentpunkti näha. Mn * ’ hapendub
leeliselises keskkonnas kiiresti ning kutsub esile indikaatori vär-
vituks muutumise. Et seda vältida, tuleb Mn

**

hoida kahevalent-

sena. Selleks viiakse lahtisesse taandajat, näit, soolhappelist
hüdroksüülamiini lahust. Selle juures määratakse Mn ”

koos

magneesiumiga. Zn * *

ja Cu*’ segav mõju kõrvaldatakse Na,S

lisamisega.

Kaltsium

Ca
”

on võimalik tiitrida kroomtumesinise ja mureksiidi juu-
resolekul, ET-00 selleks ei sobi.

Minimaalne määratav Ca** sisaldus kroõmtumesinisega on

7 gvaal/1, mureksiidiga 30 pvaal/1.
Kroõmtumesinisega saadakse selline tundlikkus pH = 9

...
10

juures (ammoniaakpuhverlahus) ja mureksiidi puhul
pH = 12

...

13 juures (2n NaOH lisamisel).
Määramist segavad kroomtumesinise kasutamisel Mg‘‘,

Zn**, Cu*’, Al’**, Fe’**, Mn **; mureksiidi kasutamisel Zn**,
Cu *’, Fe

**

’, Al' *’.

Tsink.

Zn*’ võib tiitrida trilooniga nii kroomindikaatorite kui mu-

reksiidi juuresolekul. Väikseim määratav Zn ’ * kontsentratsioon
4 tilga kroomindikaatori juuresolekul on 0,8 pvaal/1. Lahuse pH
peab selle juures olema 9... 10 (ammoniaakpuhverlahus).

Määramist segavad Ca’’, Mg**, Cu*’, Mn”, Fe
*

* *, Al*’*.
Mn

*

*, Mg
’ *

ja Ca
* *

tiitritakse koos tsingiga. Cu
’ *

segav mõju
kõrvaldatakse tema sidumisega kompleksi dietüülditiokarbamaa-

diga.

Raud

Kolmeväärne raud annab triloon B-ga pH = 1,5... 4 juures
püsiva kompleksi. Cu’* segab määramist alates kontsentratsioo-
nist 0,5 mg ja Zn'

*

alates 6 ing tiitritavas proovis.
Kui rauasisaldus lahuses on alla 10 mg/1, siis kasutatakse

indikaatorina ammooniumrodaniidi, Fe’**j>lo mg/1 nuhul sul-

fosalitsüülhapet. Kuna reaktsiooni kiirus triloon B ja Fe
** *

vahel on väike, tuleb lahust soojendada 60
...

70°C. pH = 4... 6

juures reaktsiooni kiirus kasvab ja tiitrida võib toatemperatuu-
ril. Rauasoolade hüdrolüüsi vältimiseks nimetatud pH puhul on

raua määramisel lubatud kasutada ainult triloon B tagasitiitri-
mise menetlust sulfosafitsüülhappe juuresolekul.

Väikseim rauasisaldus, mille juures saab kasutada trilono-
meetrilist määramist, on 0,05 mg/1 ja suurim 1000 mg/L
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Alumiinium

Alumiinium reageerib toatemperatuuril triloon B-ga aeg-
laselt väga suures pH intervallis (1,5 .. .12,0).

Al’” võib määrata hematoksiliini ja stilbaso juuresolekuL
millel on pH = 4 juures indikaatori omadused. Nendel tingi-
mustel alluvad alumiiniumisoola lahused hüdrolüüsile ja reagee-
rivad triloon B-ga väga aeglaselt. Seepärast tuleb alumiiniumi
trilonomeetriliseks määramiseks kasutada triloon B tagasitiitri-
mise menetlust, viies alumiiniumisoolade hapudesse lahustesse

(pH = 1 .. .2) või aluminaatidesse (pH — 12) triloon B-d liiaga.
Pärast lahuse kuumutamist keemiseni, neutraliseerimist ja puh-
verlahuse (pH =6) lisamist tiitritakse lahusesse jäänud triloon
B liig tagasi alumiiniumisoola standardlahusega.

Kui lahuses on samaaegselt Al‘” ja Fe’”, siis võib mõle-

mat katiooni määrata ühe ja sama indikaatoriga — sulfosalit-

süülhappega. Fe
’ ” määratakse pH = 1,0... 1,5 juures, siis lisa-

takse lahusele triloon B liig, soojendatakse ja tiitritakse tagasi
kolmeväärse raua standardlahusega.

Trilonomeetrilisel menetlusel määratav minimaalne Al'”
kontsentratsioon on 1 mg/l, maksimaalne 500 mg/L Kuna mää-

ramist segavad Ca”, Mg ”, Cu ”. Zn
”

ja Mn ”, siis eralda-
takse Al ” ’

lahusest eelnevalt hüdroksüüdina.

Vask

Vask moodustab triloon B ja mureksiidiga komplekse suu-

res pH intervallis.
Kui Cu

* ‘ sisaldus lahuses on väike, siis peab lisatav murek-
siidi hulk olema ka väike, kuna vastasel korral on indikaatori
üleminek ekvivalentpunktis ebaterav.

Võimalik määratav maksimaalne Cu ” kontsentratsioon

uuritavas proovis on pH = 7,5 puhul 70 mg ja pH = 5,0 puhu!
50 mg.

3. LOODUSLIKU VEE ANALÜÜS

Trilonomeetrilisel menetlusel on võimalik määrata vee üld-,
kaltsiaal- ja magnesiaalkaredust, samuti sulfaatiooni ja raua-

sisaldust. Üksikute katioonide segavast mõjust kaltsiumi ja
magneesiumi määramisel oli juttu eespool.

Anioonid HCO 3', Cl' ja SO 4
" ei sega ega avalda mõju kare-

duse trilonomeetrilise määramise tulemusele.
Lahuses sisalduv HCO/ muutub pärast puhverlahuse lisa-

mist CO 3". CaCO 3 sisaldava lahuse tiitrimisel triloon B-ga muu-

dab lahus ekvivalentpunktis, s.t. pärast kõikide vabade Ca- ja
Mg-ioonide sidumist, oma värvi. Et aga lahuses olev kaltsium-

trilonaat on püsivam kui magneesiumtrilonaat ja CaCO 3,
siis

algab pärast tiitrimise lõppemist magneesiumtrilonaadi ja CaCO 3.
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vaheline reaktsioon, mille tagajärjel vabaneb Mg ‘ning lahus
muudab uuesti oma värvi. Sellepärast tuleb tiitrimist jätkata.
Kuna nimetatud reaktsioon on aeglane, siis kestab tiitrimine

mitu tundi, ehkki lõppresultaat saadakse õige.
Seega tuleb suure HCO3

' sisaldusega vett tiitrida kohe pärast
proovi võtmist. Kui analüüsi ei saa kohe teha, siis tuleb hiljem
proovi CaCO 3 lahustamiseks soolhappega hapustada ja soojen-
dada.

a)Analüüsi metoodika.

Koondisse kolbi mahuga 250... 300 ml mõõdetakse pipetiga
selline kogus analüüsitavat vett, et Ca

*'

ja Mg
"

summaarne

sisaldus võetud proovis ei ületaks 0,5 mvaali. Kui mõõdetava vee

kogus on väiksem kui ICO ml, siis suurendatakse proovi
mahtu destilleeritud veega kuni 100 ml-ni.

Vee karedus Analüüsiks
võetava vee

hulk ml
Märkusi

1) Kui vee karedus on

suurem kui 10 mvaali/1,
siis on soovitav tiitri-
miseks kasutada 0,1 n
triloon B-d.

2) Kui vee karedus on

0,5... 10,0 mvaal/1, siis

on soovitav tiitrimiseKS
kasutada 0,05 n triloon
B-d.

3) Kui vee karedus on alla
0,5 mvaal/1, tuleb tiit-
rimiseks kasutada 0,01
n triloon B-d.

vees mis ei sisalda

Analüüsitava vee karedus millivaalides liitri kohta arvuta-
takse järgmise valemiga:

K — 1000
--p— mvaal/1,

Analüüsiks mõõdetud proovile 5 ml ammoniaak-lisatakse

puhverlahust, 7... 8 tilka ühte kroomindikaatoritest ja tiitritakse

aeglaselt kogu aeg intensiivselt segades 0,1 n triloon B lahusega.
Märkus. Kui analüüsitav vesi sisaldab õli, siis võib analüüsil kasutada

indikaatorina ainult kroomtumesinist, kuna ET-00 muutub sellises vees värvi-
tuks.
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kus a — tiitrimiseks kulunud 0,1 n triloon B lahuse hulk ml,
k — 0,1 n triloon B lahuse paranduskoefitsient,
n — triloon B lahuse normaalsus,
V — analüüsiks voetud vee hulk ml.

Raua- ja alumiiniumisisaldus proovis ei tohi olla vastavalt
üle 1 ja 2 mg.

Näide. Analüüsiks võeti 50 ml vett; 0,1 n triloon B lahuse
kulu oli 2,43 ml, lahuse k = 0,9806.

~ 1 nnn
2,43 • 0,9806 • 0,1 . „ c ...

K = 1000 —

~ —
— 4,76 mvaal/1.

c) Mn
”

sisaldava vee kareduse määramine.

Kui analüüsitav vesi sisaldab Mn”, siis muutub vee värvus

pärast puhverlahuse ja indikaatori lisamist kiiresti halliks ning
proovi ei ole võimalik tiitrida. Sel juhul lisatakse proovile 1

...

5 ml 1%-list soolhappelist hüdroksüülamiini lahust, siis puhver-
lahust, indikaatorit ning tiitritakse 0,1 n triloon B lahusega.

Nii määratud karedus on Ca-, Mg- ja Mn-ioonide summa.

Kuna Mn sisaldus looduslikes vetes on väike, loetakse viga,
mis tekib Mn'' kaasatiitrimisest tähtsusetuks.

d) Cu” ja Zn" sisaldava vee kareduse mää-
ramine.

Kui analüüsitav vesi sisaldab Cu ’

’, siis ei ole lahuse tiitrimi-
sel värvuse muutust üleminekupunktis märgata. Zn

* ’

suuren-

dab vee karedust ekvivalentselt tema sisaldusega.
Zn" ja Cu

' ’

mõju kõrvaldamiseks lisatakse analüüsitavale
veele Iml 2... 5 %-st Na

2S lahust; tekkivad sulfiidid on vähe
lahustuvad ega sega kareduse määramist triloon B-ga.

Edasi on analüüsi käik analoogiline punktis b) toodud ana-

lüüsi käigule.

e) Ka 11 sia a 1 - ja magnesiaalkareduse määra-

mine.

1) Analüüsiks võetud veele (100 ml) lisatakse sml 2 n NaOH;
5

...
6 tilka mureksiidi (või kroomtumesinist) ja tiitritakse aeg-

laselt intensiivselt segades triloon B lahusega.
Määramine viiakse läbi paralleelselt kahes proovis, kusjuu-

res esimene proov tiitritakse üle pärast lahuse kulu lugemist
ekvivalentpunktis ja kasutatakse teise pr-oovi etaloonina.

Kaltsiumisisaldus lahuses arvutatakse valemi järgi:

Ca* — 1000 mvaal/1,

kus n — triloon B lahuse normaalsus,
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k — triloon B lahuse paranduskoefitsient,
a — tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk ml,
V — analüüsiks võetud vee hulk ml.

2) Analüüsiks võetud veele lisatakse 1 ml ammoniaakpuhver-
lahust (2) ja 7... 10 ml ammooniumoksalaadi lahust.

Tekkinud sade filtritakse ja pestakse destilleeritud veega.
Filtraat ühendatakse pesuveega, lisatakse 5 ml ammoniaakpuh-
verlahust (1), ühte indikaatoritest ja tiitritakse triloon B lahu-

sega.

Magnesiaalkaredus arvutatakse valemiga:

K = 1000 mvaal/1.

f) Rauasisalduse määramine.

Raud võib analüüsitavas vees esineda kahe- ja kolmeväär-
sena.

Raua iooni määramisel triloon B-ga peab kogu vees sisalduv
raud olema hapendatud kolmeväärseks.

Kui analüüsitavas vees Fe”’ < 10 mg/1, siis kasutatakse
indikaatorina NH 4CNS või KCNS; kui Fe

’ ’ *

> 10 mg/1, siis

sulfosalitsüülhapet.
Fe’*’ sisalduse määramise alumiseks piiriks on 0,05 mg/1 ja

ülemiseks 1000 mg/1. Kui Fe’”< 1 mg/1, siis kasutatakse tiitri-
miseks 0,005 n triloon B lahust. Kui Fe *’" sisaldus on 1 ... 30

mg/1, siis kasutatakse tiitrimiseks 0,01 n triloon B lahust. Kui
Fe

* ”

sisaldus lahuses on 30 ... 200 mg/1, siis 0,05 n triloon B-d

ja kui Fe"’> 200 mg/1, siis 0,1 n triloon B-d.

Analüüsiks mõõdetakse kahte kolbi 100 ml uuritavat vett,
lisatakse 5 ml 0,1 n HCI, mõni kristall ammooniumpersulfaati
(Fe oksüdeerimiseks Fe’”-ks) ja soojendatakse 60...70°C-
ni. Siis lisatakse lahusele 5 ml NH 4CNS ja tiitritakse triloon B-ga
kuni ammooniumrodaniidi roosa värvuse kadumiseni. Pärast tiit-

rimise lõppemist loetakse resultaat ja lisatakse lahusele veel
3... 4 tilka triloon B-d. Lahuse värvus ei tohi selle juures muu-

tuda. See ületiitritud proov on võrdluseks paralleelproovile, mis

kindlustab analüüsil õige tulemuse.

Rauasisaldus lahuses arvutatakse valemitega:
Fe

’' ’

= 279,3 nka 280 nka mg/1 ja

Fe2O3
= 399,3 nka 400 nka mg/1,

kus n — triloon B lahuse normaalsus.

k — triloon B lahuse paranduskoefitsient,
a — triloon B lahuse kulu tiitrimisel ml.
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Juhul, kui analüüsitav vesi sisaldab rauda 0,05... 1,0 mg/1,
siis kasutatakse viimase määramiseks triloon B tagasitiitrimise
menetlust rauasoola standardlahusega.

Kahte kolbi mõõdetakse 100 ml analüüsitavat vett, lisatakse
5 ml 1 n HCI, mõni kristall ammooniumpersulfaati, 1 ml 0,01 n

triloon B-d ja soojendatakse 60 ... 70°C-ni. Siis lisatakse sml

NH4CNS ja tiitritakse 0,001 m rauasoola lahusega kuni lahuse
värvuse muutumiseni roosaks.

Rauasisaldus lahuses arvutatakse valemitega:
Fe

''

‘ = 280 (0,01 k x — 2a 0,001 k 2) mg/1 ja

Fe 2O 3 = 400 (0,01 k
x
— 2a- 0,001 k 2) mg/1,

kus k x ja k 2 — 0,01 n triloon B ja 0,001 m rauasoola lahuse

paranduskoefitsiendid,
a — rauasoola lahuse kulu tagasitiitrimisel ml.

Tavaliselt k x = k 2 = 1 ja valemid omandavad järgmise kuju:

Fe‘‘*=(2,B —0,56a) mg/1 ja

Fe 2O3 = (4,0 —0,8 a) mg/1.

g) Sulfaatiooni määramine.

SO 4
" määramine trilonomeetrilisel menetlusel põhineb sul-

faatiooni sadestamisel BaCl 2 tiitritud lahusega ja Ba
' ’

liia tiit-
rimisel triloon B-ga ühe kroomindikaatori ja ammoniaakpuhver-
lahuse (1) juuresolekul.

Kahte koonilisse kolbi mõõdetakse 100 ml analüüsitavat vett.
Ühes proovis määratakse üldkaredus, teises sulfaatiooni sisal-
dus. Selleks pannakse proovi tükk kongopaberit ja lisatakse

0,05 n HCI kuni paberi värvuse muutumiseni. Siis lisatakse lahu-
sele 5,0 ml 0,1 n BaCl

2,
segatakse ja jäetakse 10... 15 minutiks

seisma. Pärast' nimetatud aja möödumist lisatakse 5 ml ammo-

niaakpuhverlahust (1), 6... 8 tilka ET-00 ja tiitritakse triloon

B-ga kuni lahuse värvuse muutumiseni.
SO/7 kontsentratsioon lahuses on:

SO "
=

aH ~(b - b
'
]H

'
48 1000

mcr/l
4B g ’

kus a — 0,1 n BaCl 2 lahuse kulu ml,
H — BaCl 2 lahuse normaalsus,
b — triloon B lahuse kulu tiitrimisel ml,
b x

— triloon B lahuse kulu üldkareduse määramisel ml,
H x

— triloon B lahuse normaalsus,
B — analüüsiks võetud vee hulk ml.
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h) Jäävkareduse määramine.

Jäävkareduse määramiseks võetakse 100 ml analüüsitavat

vett ja keedetakse koonilises kolvis 1 tund. Äraauranud vee

kogus asendatakse destilleeritud veega. Jahtunud proov filtri-

takse. Edasine analüüsi käik on analoogiline üldkareduse mää-

ramisega.

4. VÄIKESE KAREDUSEGA VEE ANALÜÜS

Selliste vete hulka kuuluvad kondensaadid, keemiliselt puhas-
tatud veed ning toite- ja katlaveed.

lOOml analüüsitavale veele lisatakse 1 ml boraatpuhverlahust,
7... 8 tilka ET-00 (või 5 ml ammoniaakpuhverlahust (1) ja
7... 8 tilka kroomtumesinist) ning tiitritakse mikrobüretist

0,01 n triloon B lahusega aeglaselt kogu aeg intensiivselt sega-
des kuni lahuse värvuse muutuseni.

Analüüsitava vee karedus:

~
a k n • 1000

. ..

K = mvaal/1,
V

kus a — tiitrimiseks kulunud 0,01 n triloon B lahuse hulk

ml,
k — 0,01 n triloon B lahuse paranduskoefitsient,
n — triloon B lahuse normaalsus,
V — analüüsiks voetud vee hulk ml.

Näide. Analüüsiks võeti 100 ml vett, tiitrimiseks kulus

0,25 ml 0,01 n triloon B lahust; lahuse 6 = 0,98.

~
0.25 ■ 0.98 0,01 - 1000

nK = = 0,024 mvaal/1.
100

Kroomindikaatorite tundlikkus võimaldab avastada Mg*'
alates kontsentratsioonist 1,5 |Ltvaal/l ja Ca” alates 7,0 p.vaal/1.
Seega oleneb väikese kareduse määramise tundlikkus Ca” ja
Mg” vahekorrast. Kui suhe Ca”:Mg”=l:l, siis on väik-
seim määratav karedus 3,0 p.vaal/1; kui suhe Ca ”

: Mg
”

= 3:1,
siis on väikseim määratav karedus 6,0 pvaal/1.

Seoses sellega tuleb täpsemate tulemuste saamiseks kasu-
tada triloon B lahuse tagasitiitrimise menetlust magneesiumi-
soola lahusega.

100 ml analüüsitavale veele lisatakse mikrobüretist täpselt
0,2 ml 0,01 n triloon B-d, 1 ml boraatpuhverlahust ja 7.. .8 tilka
ET-00 (või 5 ml ammoniaakpuhverlahust (1) ja 7... 8 tilka

kroomtumesinist), kui lahuse värvus jääb selle juures siniseks,
siis alustatakse tiitrimist 0,002 n magneesiumisoola lahusega.
Tiitritakse aeglaselt proovi kogu aeg intensiivselt segades.
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Analüüsitava vee karedus:

„
—

<o ’ 2 • °-QI ~3 ' °>°°2
. 10Q0 _

100

= 0,02 (A\r — mvaal/1 ehk

20(ÄTtr— ÄM g a) pvaal/1,

kus a — 0,002 n magneesiumisoola lahuse kulu tiitrimi-

sel ml.
0,2 — proovile lisatud 0,01 n triloon B lahuse hulk ml„

Ktr ja K.vig — 0,01 n triloon Bja 0,002 n magneesiumisoola
lahuse paranduskoefitsiendid.

Kui proovi värvus pärast 0,2 ml 0,01 n triloon B, puhver-
lahuse ja indikaatori lisamist on punakaslilla, siis jätkatakse
tema tiitrimist 0,01 n triloon B-ga kuni lahuse värvuse muutu-
miseni.

Analüüsitava vee karedus:

K = 0,1 k (0,2 4-a) mvaal/1 ehk

K= 100 6 (0,2 H-a) pivaal/1,

kus k — 0,01 n triloon B lahuse paranduskoefitsient,
a — tiitrimiseks kulunud 0,01 n triloon B lahuse hulk

ml,
0,2 — triloon B lahuse hulk ml, mis lisati proovile enne

tiitrimist.

Zn ’*, Cu“ ja Mn mõju kõrvaldamine analüüsil toimub

analoogiliselt ptk. 3 toodud metoodikale.

5. KATLAKIVI ANALÜÜS

Katlakivi ja sadestused kujutavad endast keerukaid mitme-

komponendilisi süsteeme,. Viimaste süstemaatilist analüüsi liht-

sustab tunduvalt triloon B kasutamine. Seda eriti siis, kui on

teada komponentide kvalitatiivne koostis.
Analüüsi käik triloon B kasutamisel on analoogiline katlakivi.

tavalise analüüsi käiguga. Tähtis on, et filtraat oleks pärast
SiO2 eraldamist happelise reaktsiooniga (1 g katlakivist valmis-

tatud 500 ml lähtelahust peab sisaldama 5 ml kontsentreeritud

HCI).
Katlakivi lähtelahuse analüüsiks on välja töötatud kolm

varianti.

Süstemaatilise analüüsi käigu teeb keerukamaks Cu”, mis

segab kõikide katioonide trilonomeetrilist määramist. Selle-
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pärast on analüüsil esimeseks ülesandeks Cu * ’ eraldamine lahu-

sest.
Kahe esimese variandi puuduseks on asjaolu, et’ pärast

sademe lahustamist soolhappes läheb lahusesse osa Cu**, mis

segab Ca *’, Mg **jaZn
* *

määramist. Kui lahuses Cu"
*

puudub,
võib filtraadist kohe, ilma teiste komponentide eelneva eralda-

miseta määrata Fe" **.

Teiseks komponendiks, mis segab trilonomeetrilist määramist,
on Mn’*. Kui Mn" sisaldus lahuses on alla 5%, siis võib teha

analüüsi ilma viimast eraldamata. Süstemaatilises analüüsi

käigus mõjutab Mn", Al*'* ja Mg" määramist. Mn
* ’

määra-

takse kas raud- ja alumiiniumkloriidide või Ca-, Mg- ja Zn-klo-

riidide lahusest MnO4'-na ja tehakse vastav parandus A1 2O 3 ja
MgO sisaldusele.

Kui Ca**, Mg** ja Zn
’ *

määramisel tiitritav lahus sisaldab

Mn**, tuleb lahusele lisada soolhappelist hüdroksüülamiini

lahust.

I VARIANT

Filtraat pärast SiO2 eraldamist

Sadestamine

NH4OH

1
Sademes

1
Filtraadis

Fe(OH)3, A1(OH) 3
Cu ", Zn

‘

*, Ca
’

Mg

Lahastamine Sadestamine
HC1 Na2 S, NaOH,

Lahuses
Na 2CO 3

FeCl3 , AlCla 1

Sademes Filtraat

CuS, ZnS, CaCO3 visatakse

Fe'" ja Fe
* ”

+ Al*
* ’ Mg(OH)2 ara

määramine Lahustamine

trilooniga HC1

Sademes CuS

1
Lahuses

visatakse ära ZnCla, CaClj, MgCl,

1
1 1 1

Zn" + Ca" + Mg" Ca”+Mg" Ca”

määramine trilooniga
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II VARIANT

Filtraat pärast SiO2 eraldamist

Sadestamine

NaOH + Na 2
C0 3

Filtraadis
Zn", Al"

Fe-, Cu-, Mg- hüdroksüüdid
ja CaCO3

Lahastamine
HCI

Fe
‘

Ca ’*,Cu
’

Mg

Sadestamine
NH 4OH

Sadestamine

Na 2S

Sademes
ZnS

Filtraadis

Al’”

Lahustamine
HCI

Fe(OH) 3 Filtraadis Zn" Al’"
Ca '’, Cu

. Mg määramine

trilooniga
määramine

trilooniga
Sades-
tamine

Na2S,
NaOH,
Na 2 C03

Lahustamine

Sade

CuS, CaCO3 , Mg(OH)2

Lahastamine

HCI

Filtraadis
CaCl

2 , MgCl 2

Ca
’

‘ + Mg Ca"

määramine trilooniga

visatakse ära
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111 VARIANT

Filtraat pärast SiO2 eraldamist

töötlemine tahke
tiosulfaadiga

Filtraat pärast
CuS eraldamist

CuS
(vase määramine)

Väävli

koaguleerimine
(keetmine) •

Väävel Filtraat pärast
väävli eraldamist

Fe(OH) 3 ja A1(OH)3

sadestamine

Sademes Fe(OH) 3 ,
A1(OH)3 Filtraat pärast

hüdroksüüdide eraldamist

Lahuses FeCl 3, AIC1 3

Ca 'Mg 'Zn

määramineAl'” ja Fe'
määramine

trilooniga
trilooniga

Lisatakse Na 2 S
ja määratakse
trilooniga
Ca ’ Mg

Filtraat
visatakse

ära
Lahustamine

HCI

Lahuses
CaCl 2,

MgCl 2

Ca”

määramine

trilooniga

Lahustamine
HCI

Sadestamine
leelise ja

soodaga

Sademes

CaCO 3 + Mg(OH)2
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Näide. Analüüsi käik kolmanda variandi järgi.
Kui analüüsitav lahus sisaldab üle 5% P205, siis tuleb filt-

raat pärast SiO2 eraldamist H-kationeerida.

a) Cu
”

määramine ja eraldamine.
100 ml filtraadile lisatakse pärast SiO 2 eraldamist 5 ml kont-

sentreeritud HCI j,a kuumutatakse keemiseni. Keevale proovile
lisatakse 5 g naatriumtiosulfaati. Sademesse lähevad Cu 2S ja
CuS. Lahust keedetakse kuni sulfiidide sade on täiesti koagulee-
runud ja filtritakse läbi tuhavaba filterpaberi. Filtritud sade

pestakse mitu korda destilleeritud veega. Eraldunud väävli
tõttu võib hapu filtraat olla hägune, kuid ei tohi olla tume. Kui
filtraat on tume, siis jätkatakse keetmist, lisades lahusele veel
1 g naatriumtiosulfaati. Tekkinud sade filtritakse läbi tuhavaba

filterpaberi ja pestakse kuuma destilleeritud veega.
Sade koos filterpaberiga pannakse portselantiiglisse, tuhas-

tatakse elektripliidil, kuumutatakse muhvelahjus 800°C juures
10 minutit ja jahutatakse. Tiiglis olev sade kantakse üle keedu-

klaasi, tiiglisse lisatakse 2 ml kontsentreeritud HNO3 ja kuumu-
tatakse. Saadud lahus lisatakse keeduklaasis olevale sademele,
kuhu viiakse veel 3ml kontsentreeritud HNO3 ja 30 ... 50 ml

destilleeritud vett. Segu keedetakse kuni sademe täieliku lahus-
tumiseni. Saadud lahus jahutatakse, viiakse üle 100-ml mõõt-

kolbi, täidetakse destilleeritud veega kuni kriipsuni ja segatakse.
Saadud lahusest mõõdetakse kolbi 50 ml, lisatakse 50 ml des-

tilleeritud vett, 1 ml metüüloranži ja neutraliseeritakse ettevaat-
likult 10%-se NH 4OH-ga. Teise kolbi mõõdetakse ülejäänud
50 ml lahust, lisatakse 50 ml destilleeritud vett ja niisugune
kogus 10%-st NH 4OH, kuipalju kulus eelmise proovi neutrali-
seerimiseks.

Mõlemasse kolbi lisatakse 1 ml ammoniaakpuhverlahust (1)
ja mõni tilk mureksiidi. Esimeses kolvis viiakse läbi orienteeruv
tiitrimine trilooniga, teises täpne. Tiitritakse niikaua, kuni
lahuse värvus muutub kollakas-rohelisest lillaks. Juurdelisatav
mureksiidi hulk sõltub Cu

”

sisaldusest proovis. Kui
siis tuleb lisada 6... 7 tilka mureksiidi; kui Cu”<s%, siis 2
tilka. Kasutatava triloon B normaalsus oleneb Cu” kontsentrat-
sioonist. On lubatud kasutada trilooni normaalsusega 0,01...
0,1.

Vasesisaldust lahuses arvutatakse valemiga:

CuO —
A 9

—

39 »77akn
%

50- 100 B- 1000
~

B

kus a — tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk ml

k — triloon B lahuse paranduskoefitsient,
n — triloon B lahuse normaalsus,

B — katlakivi kaalutis g.



Cu*’ võib määrata ka otse filtraadist pärast SiO 2 eraldamist.
Selleks neutraliseeritakse võetud proov metüüloranži juuresole-
kul 10%-se NH 4OH-ga, lisatakse 10 ml atsetaatpuhverlahust
(pH = 5), 5 ml ammooniumfluoriidi küllastatud lahust (Al ja Fe

sidumiseks), 6... 7 tilka mureksiidi lahust ja tiitritakse triloon
B lahusega. Arvutus on analoogiline ülaltooduga.

b) Fe ”*

ja Al’
”

määramine.
Väävli kociguleerimiseks aurutatakse filtraat pärast’ Cu’*

eraldamist kokku 50... 70 ml-ni. Keemiseni kuumutatud lahu-
sele lisatakse tilkhaaval umbes 1 ml HNO3 (e = 1,4) niikaua,
kuni tilga langemine ei kutsu enam esile lahuse keemist, ja
100 ml keeva destilleeritud vett. 10... 15 minuti möödumisel

koaguleerunud väävel filtritakse. Sade pestakse 2... 3 korda
kuuma destilleeritud veega. Filtraadid ühendatakse ja auruta-
takse kokku 100 ml-ni. Kui lahus muutub aurutamisel uuesti

häguseks, siis see tähendab, et kogu väävel ei ole veel koagulee-
runud ja operatsiooni korratakse veelkord.

Edasises analüüsi käigus lisatakse lahusele 2
...

3 g NH 4CI
ja Fe

” *

ning Al*** sadestatakse kontsentreeritud NH 4OH-ga,
viies viimast lahusesse liiaga. Sade filtritakse ja pestakse am-

mooniumhüdroksüüdi sisaldava 2%-se NH 4 NO3 lahusega. Filt-
raat koos pesuveega hoitakse alles. Sademe järgnev lahustamine
soovitatakse läbi viia samas kolvis, kus toimus sadestamine.

Sademe lahustamiseks lisatakse kolbi 10
...

25 ml 1 n HCI

ja samapalju destilleeritud vett ning kuumutatakse vesivanml

kuni sademe täieliku lahustumiseni. Lahus viiakse üle 250-ml

mõõtkolbi, filter pestakse kuuma soolhappega hapustatud des-

tillaadiga (1:100) ja pesuvesi lisatakse samasse mõõtkolbi.
Pärast lahuse jahtumist täidetakse mõõtkolb destilleeritud veega
kuni kriipsuni.

Alumiiniumi ja raua määramiseks võetakse kaks proovi,
kumbki 100 ml, kuumutatakse 50... 60°C-ni, lisatakse 2ml naat-
riumsulfosalitsülaati ja tiitritakse 0,05 n triloon B-ga.

Rauasisaldus lahuses arvutatakse valemiga:

pe q
39,93 afe • 0,05 • 250 • 500 • 100 a k

2 3
~

100- 100- 1000 S
~~

’

B

kus a — tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk ml,
k — triloon B lahuse paranduskoefitsient,
B — katlakivi kaalutis g.

Alumiiniumi määramiseks tuleb pärast raua määramist lisada
kolbi 2... 3 ml triloon B lahust rohkem kui seda on vaja Al***
sidumiseks. Kuna aga Al*

* ’

sisaldus proovis ei ole teada, siis
lisatakse triloon B-d alguses ainult ühte kolbi. Kui Al”* sisal-

dus on alla 5% Al2O 3,
siis on küllaldane lisada proovile 5 ml

17
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0,05 n triloon B-d. Pärast triloon B lisamist kuumutatakse lahus
kuni keemiseni ja neutraliseeritakse metüülpunase juuresolekul
ammoniaakpuhverlahusega (1). Neutraliseeritud lahus jahuta-
takse 1...2 minuti jooksul toatemperatuurini, lisatakse 10 ml

atsetaatpuhverlahust (pH = 6) ja tiitritakse triloon B liig tagasi
0,01 m rauasoola standardlahusega kuni lahuse värvuse muutu-

miseni kollasest telliskivipunaseks (värvus peab püsima vähe-
malt 1 ...2 minutit). Kui rauasoola standardlahuse kulu proovi
tiitrimiseks on 3.. . 8 ml, siis lisatakse teisele proovile samapalju
triloon B-d kui esimesele. Kui rauasoola standardlahuse k-ulu on

aga üle 8 ml, siis lisatakse teisele proovile vastavalt vähem tri-
loon B-d, arvestusega, et 1 ml 0,05 n triloon B lahusele kulub
2,5 ml rauasoola standardlahust. Pärast triloon B lisamist teise

kolbi on analüüsi käik analoogiline esimesega.
Alumiiniumisisaldus lahuses arvutatakse valemiga:

a i
25,5 (c — ad) k ■ 0.05 • 500 ICO - 250 1,6 (c — ad') k

,

AloVjq %
ICO-100• 1000 8 B

kus a — tiitrimiseks kulunud rauasoola standardlahuse
hulk ml,

d — 1 ml rauasoola standardlahusele vastav triloon B

lahuse hulk ml,
c — 0,05 n triloon B lahuse hulk ml, milline lisati proo-

vile pärast Fe * * *

määramist,
k — 0,05 n triloon B lahuse paranduskoefitsient,
B — katlakivi kaalutis g.

c) Ca’*, Mg ”ja Zn *’määramine.

Pärast Fe ’”

ja Al* eraldamist määratakse filtraadist Ca
*

Mg” ja Zn Filtraat viiakse 250-ml mõõtkolbi ja täidetakse
destilleeritud veega kuni kriipsuni. Ca

*

Mg*’ ja Zn
* *

määra-

miseks võetakse 50 ml lahust, lisatakse 50 ml destilleeritud vett,
15 ml kontsentreeritud NH 4OH, mõni tilk naatriumdietüüiditio-

karbamaati, 6... 8 tilka ET-00 ja tiitritakse triloon B-ga (lahuse
kulu on a ml).

Ca’* ja Mg” määramiseks võetakse 100 ml lahust, lisatakse
25 ml kontsentreeritud NH 4OH, 1...2 ml 2...5%-st Na 2S,
6... 8 tilka ET-00 ja tiitritakse triloon B-ga (lahuse kulu on b

ml).
Ca

’' määramist mureksiidiga segab antud juhul suur ammoo-

niumisoolade hulk lahuses. Nende eraldamiseks lisatakse 100 ml
lahusele 40 ml 2,5 n NaOH ja keedetakse kuni NH 3 lõhna täieliku

kadumiseni. Lahus aurutatakse selle juures kokku ’/4 ...
’/s ma-

huni. Kuumale lahusele lisatakse veel 10 ml 2,5 n NaOH, kui selle

juures on tunda NH3 eraldumist, siis jätkatakse keetmist, kuni
NH 3 lõhna täieliku kadumiseni, lisatakse 5 ml 10%-st Na 2CO 3
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ja keedetakse 5 minutit. Kuum lahus filtritakse läbi tuhavaba

filterpaberi. Pesemata sade lahustatakse 20 ml kuumas 1 n HCI-s

ja filter pestakse mitu korda kuuma destilleeritud veega. Lahus

jahutatakse, lisatakse 1
...

2 tilka metüüloranži, neutraliseeri-
takse 2 n NaOH-ga, lisatakse veel 5 ml 2 n NaOH, 1 ml
2...5%-st Na 2S, 5... 6 tilka mureksiidi ja tiitritakse triloon

B-ga (lahuse kulu on c ml).
Kaltsiumi-, magneesiumi- ja tsingisisaldus lahuses arvuta-

takse valemitega:
„ ~

28 • 0,05 cÄ ■ 250 • 500 • 100
1

ck .

CaO = -— —
— 1,75 — %;

100-100.1000 8 B

M Q
20,16 • 0,05 (b — c)k ■ 250 • 500 • ICO

j2 g
(b —c) k ,

g “

100 100- 1000 B
~

’

B
/o>

7n
—

40 >6 °>os (° — °’s k 250 500 • 100
—

5
’
07 < fl — °’ s —c) k

n/.z,nvJ —
——

— %i
5l) • 10J. 10C0B B

kus a — triloon B kulu Zn ’' +Ca’‘ + Mg
”

tiitrimiseks

ml,
b — triloon B kulu Ca" + Mg” tiitrimiseks ml,
c— triloon B kulu Ca” tiitrimiseks ml,
k — 0,05 n triloon B paranduskoefitsient,
B— katlakivi kaalutis g.

Ka siis, kui sadestuste analüüs teha klassikalise skeemi järgi,
on otstarbekohane kasutada Mg” määramiseks filtraadis pärast
kaltsiumoksalaadi eraldamist triloon B-d. Vastava pH saamiseks
võib ammoniaakpuhverlahuse (1) asemel kasutada 25%-st
NH

4 OH (30 ml). Värvimuutuse teravustamiseks ekvivalentpunk-
tis lisatakse NH 4OH-le 0,5 g/1 kaaliumkromaati. Indikaatorina
kasutatakse ainult ET-00. Lahuse värvus muutub vaarikapuna-
sest roheliseks. Kui analüüsitavas proovis on Cu’*, siis tuleb

Na2S lisada enne indikaatorit.

6. VAJALIKUD REAKTIIVID JA NENDE

VALMISTAMINE

Kõikide reaktiivide valmistamiseks ja analüüsitava vee lah-

jendamiseks kasutatakse värskelt valmistatud ja kontrollitud
destilleeritud vett, mis ei tohi sisaldada Ca

*

*, Mg
*

*, Cu ’ *, Fe ” *

ega teisi elemente.

a) Destilleeritud vee kvaliteedi kontroll.
100 ml destilleeritud veele lisatakse 1 ml ammoniaakpuhver-

lahust (1) ja 5 tilka kroomtumesinist. Kui vesi selle juures vär-

vub siniseks, siis võib seda kasutada analüütiliste lahuste valmis-
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tamiseks. Vastasel juhul tuleb vett veelkord destilleerida või

lasta läbi laboratoorseH-kationiitfiltri.

b) Triloon B lahused.

0,1 n triloon B lahus peab sisaldama 18,6127 g etüleendi-

amiinotetraäädikhappe naatriumisoola, 0,05 ja 0,01 n triloon B

lahus vastavalt 9,3064 ja 1,8616 g.
Kaalutud triloon B kogus lahustatakse destilleeritud vees,

filtritakse, kui lahus on hägune; lahuse mahtu suurendatakse
destilleeritud veega kuni liitrini.

Triloon B lahuste paranduskoefitsientide määramiseks kasu-
tatakse järgmisi koguseid 0,01 n magneesiumisoola lahust:

0,1 n triloon B jaoks 100 ml,
0,05 n

„ „
50 ml,

0,01 n „ „
10 ml.

Võetud lahuse mahtu suurendatakse vajaduse korral destil-
leeritud veega 100 ml-ni, lisatakse 5 ml ammoniaakpuhverlahust,
5... 7 tilka ühte kroomindikaatoritest ja tiitritakse aeglaselt
kogu aeg intensiivselt segades triloon B lahusega. 0,01 n triloon
B lahuse normaalsuse määramisel tuleb indikaatorina kasutada
kroomtumesinist.

Lahuse paranduskoefitsient:

_

a i

kus a — võetud magneesiumisoola lahuse hulk ml,
a t

— tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk ml,
7<Mg— magneesiumisoola lahuse paranduskoefitsient.

c) Magneesiumisoola lahused.

0,1 n magneesiumsulfaadi (MgSO 4 -7H 2O) lahus peab sisal-
dama 12,325 g ja 0,01 n magneesiumsulfaadi lahus vastavalt

1,2325 g nimetatud soola.

Kaalutud kogus magneesiumsulfaati lahustatakse destilleeri-
tud vees ja suurendatakse lahuse mahtu destilleeritud veega
kuni liitrini.

Kuna magneesiumsulfaat seismisel võib kaotada osa oma kris-
tallveest, siis tuleb valmistatud lahuse normaalsust kontrollida:

100 ml 0,1 n magneesiumsulfaadi lahust lahjendatakse destil-
leeritud veega liitrini. Saadud 0,01 n lahus lastakse läbi labora-
toorse H-kationiitfiltri. Kogutud filtraadist võetakse 100 ml ja
tiitritakse metüüloranži juuresolekul 0,1 n NaOH lahusega.

0,1 n MgSO 4 lahuse normaalsus arvutatakse valemiga:

Äjvig — 0,1 A /Cleel,

kus Kieei — 0,1 n NaOH paranduskoefitsient,
A — 0,1 n NaOH kulu tiitrimiseks ml.
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Kui magneesiumsulfaadi lahus valmistati fiksonaalist, siis ei
ole seda lahust vaja kontrollida.

d) Puhverlahused.

Ammoniaakpuhverlahus (1):

destilleeritud vees lahustatakse 20 g keemiliselt puhast
NH4CI, lisatakse 100 ml 25%-st keemiliselt puhast NH 4OH; saa-

dud lahuse mahtu suurendatakse destilleeritud veega kuni liit-
rini.

Ammoniaakpuhverlahus (2) (Ca
’*

ja Mg‘' eraldi määrami-
seks) :

destilleeritud vees lahustatakse 67,5 g keemiliselt puhast
NH4CI, lisatakse 570 ml 25%-st NH4OH ja lahjendatakse destil-
leeritud veega kuni liitrini.

Boraatpuhverlahus:
800 ml destilleeritud vees lahustatakse 40 g keemiliselt puhast

naatriumtetraboraati (Na 2B 2O z • H 2O); eraldi lahustatakse 100
ml destilleeritud vees 10 g keemiliselt puhast NaOH. Pärast jah-
tumist segatakse mõlemad lahused, saadud lahuse mahtu suu-

rendatakse destilleeritud veega kuni liitrini. Kuna boraatpuhver-
lahus reageerib klaasi koostises olevate kareduse sooladega, siis
tuleb lahust hoida kas orgaanilisest klaasist või parafineeritud
nõus.

Atsetaatpuhverlahus (pH = 4):
1 n naatriumatsetaadi (CH3COONa-3H 20) lahus segatakse 5,5

n äädikhappelahusega vahekorras 1:1.

Atsetaatpuhverlahus (pH = 6):

destilleeritud vees lahustatakse 550 g naatriumatsetaati

(CH3COONa • 3H 20), lahuse mahtu suurendatakse destilleeritud

veega kuni liitrini ning lisatakse 100 ml 1 n äädikhapet.

e) Indikaatorid.

Kromogeenmust ET-00 ja kroomtumesinine:

20 ml ammoniaakpuhverlahuses (1) lahustatakse 0,5 g indi-

kaatorit, saadud lahuse mahtu suurendatakse piiritusega kuni

100 ml-ni. ET-00 säilib kasutamiskõlblikuna 10 päeva; kroom-

tumesinine kauem.

Ammooniuimrodaniid:

60 ml destilleeritud vees lahustatakse 40 g ammooniumroda-
xiiidi (NH 4CNS).
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Naatriumsulfosalitsülaat:

60 ml destilleritud vees lahustatakse 10 g sulfosalitsüülhapet
ja lisatakse 35 ml 2 n NaOH. Lahusel peab olema hapu reakt-
sioon metüüloranži järgi.

Mureksiid:

10 ml destilleeritud vees lahustatakse 0,03 g mureksiidi. Indi-
kaatorit tuleb hoida pimedas, tema säilimiskestus kasutamiskõlb-
likuna on 5 päeva.

Naatriumsulfiidi lahus:
valmistatakse 2...5%-ne Na 2S lahus. Valmis lahus tuleb

hoida kas parafineeritud või orgaanilisest klaasist anumas.

Naatriumdietüülditiokarbamaadi lahus:

nimetatud lahuse valmistamiseks tuleb müügilolev naatrium-
dietüülditiokarbamaat ümber kristallida piirituse- või atsetooni-
lahusest. Ümberkristallitud soolast valmistatakse 3%-ne vesi-
lahus.

Soolhappeline hüdroksüülamiini lahus:

destilleeritud vees lahustatakse 1 g soolhappelist hüdrok-
süülamiini (NH 2OH-HCI), saadud lahuse mahtu suurendatakse
destilleeritud veega 100 ml-ni.

f) Raudammooniumsulfaadi standardlahus.
1
...

1,5 ml väävelhappega (e =1,84) hapustatud destilleeri-
tud vees lahustatakse 4,82 g raudammooniumsulfaati, saadud
lahuse mahtu suurendatakse destilleeritud veega kuni liitrini.

Iga milliliiter sellist 0,01 m lahust sisaldab umbes 0,56 mg
rauda. Triloon B ja rauasoola standardlahuse vahelise suhte sel-

gitamiseks mõõdetakse kolme kolbi erinevad, kuid täpsed kogu-
sed 0,05 n triloon B-d (1; 3 ja 5 ml). Igasse kolbi lisatakse 100
ml destilleeritud vett, 5 ml atsetaatpuhverlahust (pH = 6), 1 ml
naatriumsulfosalitsülaati ja tiitritakse rauasoola standardlahu-

sega, kuni kollakas-oranži värvuse saavutamiseni.
Tulemustest arvutatakse triloon B keskmine hulk 1 milli-

liitrile rauasoola standardlahusele. 0,05 n triloon B lahuse jaoks
on see umbes 0,4 ml. Väävelhappega hapustatud destillaadiga
valmistatakse 0,01 m lahusest kümnekordse lahjendusega 0,001
m lahus.

g) Ammooniumoksalaadi lahus.

Destilleeritud vees lahustatakse 50 g ammooniumoksalaati,
saadud lahuse mahtu suurendatakse destilleeritud veega kuni
liitrini.
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Ekvivalentkaalud reaktsioonis triloon B-ga

Al

A1203
Ca*'
CaO
Cu

* ’

CuO
Fe”
Fe2O3

Mg’'
MgO
Mn"
MnO
Zn”
ZnO

13,485
25,605
20,040
28,040
31.785
39.785
27.925
39.925
12,160
20,160
27.465
35.465
32.690
40.690
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