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1. SISSEJUHATUS

Vastavalt NSVL Ministrite Noukogu juures asuva Standar-
dite Valitsuse otsusele 18. dets. 1951. a. (GOST 6055-51) kasuta-
takse vee‘kareduse mootmiseks uut iithikut — milligrammekviva-
lenti ehk millivaali liitri kohta (mgekv/l e. mvaal/l) suure kare-
dusega vee jaoks ja mikrogrammekvivalenti ehk mikrovaali liitri
kohta (pgekv/l e. pvaal/l) véikese karedusega vee jaoks.

Vee kareduseks nimetatakse vees leiduvate kaltsiumi- ja mag-
neesiumiioonide summaarset sisaldust véljendatud milli- voi
mikrovaalides liitri kohta.

Karedusele iiks millivaal vastab Ca-iooni sisaldus 20,04 mg/l
ehk Mg-iooni sisaldus 12,16 mg/I.
Vorreldes uut kareduse iihikut endise iihikuga on vahekord
jargmine:
1°S = 0,35663 mvaal/l
ehk

1 mvaal/l = 2,804°S,
1 mvaal/l = 1000 pvaal/l.

Viimase kiimne aasta perioodilises kirjanduses on viga sageli
avaldatud t6id, mis puudutavad mitmesuguste orgaaniliste ainete
ja metallide katioonide vaheliste kompleksiihendite tekkimise
tingimusi.

Orgaanilistest ainetest on koige enam kasutamist leidnud tri-
loon B. Triloon B-d kasutati alguses veepehmendajana varvilises

- fotograafias ja varvitoostuses ning alates 1946. aastast reaktii-
vina vee kareduse mdaramisel.

Paralleelselt vee kareduse madiramisega kasutatakse triloon
B-d ka teiste katioonide analiiiisiks.

Uleliidulise Soojustehnilise Instituudi (BTH) poolt vélja t66-
fatud triloon B kasutamisele pohinevat vee kareduse méaramise
menetlust nimetdatakse kompleksomeetriliseks ehk trilonomeetri-
liseks menetluseks.

2. TEOREETILISED ALUSED

Triloon B on valge kristalne aine — etiileendiamiirnotetra-
aadikhappe naatriumisool kahe molekuli kristallveega, molekul-
kaaluga 372 ja ekvivalentkaaluga 186:



NaOOC — CH, \

N < CHa COONa
HOOC~-CH, /~

\ CH,COOH

Olles etiileendiamiinotetradddikhappe hapu sool, on tema
0,1-molaarse lahuse pH = 5,5; lahus on piisiv ja tema tiiter siilib
pikemat aega muutumata.

Kompleksioonide stabiilsus oleneb lahuse pH-st. Kompleks-
iihendite erisugusele piisivusele lahuse mitmesuguste pH- vaar-
tusel pohineb iiksikute komponentide miiramine segus. Naitek s
voxb ko]mevaarset rauda méirata lahusest, mille pH = 1, Mg
Fe'', Ca’’, Mn"" ja Al """ juuresolekul.

i Reaktsnoom tagajarjel triloon B ja metalli katiooni vahel suu-
reneb lahuses vesinikuioonide hulk. Lahuse pH sailitamiseks
analiiiisi kestel on vaja viimasele lisada puhverlahust. Puhver-
lahuse valikul tuleb silmas pidada, et ta hoiaks lahuse pH kons-
tantsena ja ei annaks mdidratavate katioonidega raskestilahus-
tuvaid uhendeld voi komplekse. Nii on sobiv kasutada Ca’’,
Mg Mn"* ja Zn'" médaramisel ammoniaakpuhverlahuseid ja
Al maaramlsel atsetaatpuhverlahuseid.

Analiiiisi sooritamisel on suur tihtsus reaktsiooni kiirusel
triloon B ja katioonide vahel. Reaktsiooni kiirus trilonaatide
moodustamisel kahevédarsete metallide katioonidega on kiillal-
dane; kolmevédirsete metallide katioonidega aga viike.

Lahuse temperatuuri tostmisel reaktsiooni kiirus suureneb.

Trilonomeetrilistel mddramistel kasutatakse jargmisi indi-
kaatoreid: kromogeenmusta ET-00, kroomtumesinist, murek-
siidi, ammooniumrodaniidi ja sulfosalitsiiiilhapet. Uhendid, mis
tekivad indikaatori ja mdératava iooni vahel, peavad antud pH
juures olema vdhem piisivad kui kompleks, mis tekib sama iooni
jatriloon B vahel.

Kuni kdesoleva ajani on vilja to6tatud metoodika 17 katiooni
madramiseks trilonomeetrilisel meetodil. Kuna vee ja katlakivi
analiiiisil on tegemist peamiselt Ca“", Mg"", Zn"’, Cu"’, Mn ",
Fe'"" ja Al''" mdidramisega, siis jargnevalt iga komponendi
maidramisest eraldi,

N CH2 ik CHQ 2H20.

Magneesium

Magneesiumi voib lahustes méérata triloon B-ga kroomindi-
kaatorite juuresolekul. Véikseim ioonisisaldus, mida on voimalik
médrata nimetatud indikaatoritega, on 1,5 pvaal/l. Kroomtume-
sinisega saadakse selline tundlikkus pH =9...10 juures
{(ammoniaakpuhverlahus), ET-00 puhul pH 12 juures

boraatpuhverlahus). Maaramist segavad Cud eMns Zal 4
a ** igasuguses kontsentratsioonis ning Bt 1 mg ja
"> 2 mg tiitritavas proovxs (100 ml). hait :



Ca’'ja Zn " méidratakse koos Mg " "-ga. Cu " " moodustab iihe-
suguse tugevusega kompleksi indikaatori ja trilooniga, seeparast
ei ole voimalik tiitrimisel ekvivalentpunkti ndha. Mn " hapendub
leeliselises keskkonnas kiiresti ning kutsub esile indikaatori vér-
vituks muutumise. Et seda véltida, tuleb Mn * " hoida kahevalent-
sena. Selleks viiakse lahusesse taandajat, néit. soolhappelist
hiidroksiiiilamiini lahust. Selle juures madratakse Mn’" koos
mezgneesiumiga. Zn"’ ja Cu’’ segav moju korvaldatakse Na,S
lisamisega.

Kaltsium

Ca "' on voimalik tiitrida kroomtumesinise ja mureksiidi juu-
resolekul, ET-00 selleks ei sobi.

Minimaalne maératav Ca’" sisaldus kroomtumesinisega on
7 nvaal/l, mureksiidiga 30 pvaal/l.

Kroomtumesinisega saadakse selline tundlikkus pH=9...10
juures  (ammoniaakpuhverlahus) ja  mureksiidi  puhul
pH = 12...13 juures (2n NaOH lisamisel).

Midramist segavad kroomtumesinise kasutamisel Mg,
Zn'', Cu"’, Al’"°, Fe''’, Mn'"; mureksiidi kasutamisel Zn"’,
0 e M

Tsink.

Zn '’ voib tiitrida trilooniga nii kroomindikaatorite kui mu-
reksiidi juuresolekul. Viikseim médratav Zn " " kontsentratsioon
4 tilga kroomindikaatori juuresolekul on 0,8 uvaal/l. Lahuse pH
peab selle juures olema 9...10 (ammoniaakpuhverlahus).

Maiiramist segavad Ca’", Mg'", Cu’’, Mn"’, Fe "', Al""".
Mn ", Mg ' " ja Ca"" tiitritakse koos tsingiga. Cu" ' segav moju
korvaldatakse tema sidumisega kompleksi dietiiiilditiokarbamaa-
diga.

Raud

Kolmevédrne raud annab triloon B-ga pH = 1,5...4 juures
piisiva kompleksi. Cu’ " segab médaramist alates kontsentratsioo-
nist 0,5 mg ja Zn " alates 6 ing tiitritavas proovis.

Kui rauasisaldus lahuses on alla 10 mg/l, siis kasutatakse
indikaatorina ammooniumrodaniidi, Fe * " > 10 mg/l nuhul sul-
fosalitsiiiilhapet. Kuna reaktsiooni kiirus triloon B ja Fe "’
vahel on viike, tuleb lahust soojendada 60...70°C. pH=4...6
juures reaktsiooni kiirus kasvab ja tiitrida voib toatemperatuu-
ril. Rauasoolade hiidroliiiisi valtimiseks nimetatud pH puhul on
taua mddramisel lubatud kasutada ainult triloon B tagasitiitri-
mise menetlust sulfosalitsiiiilhappe juuresolekul.

Viikseim rauasisaldus, mille juures saab kasutada trilono-
meetrilist mddramist, on 0,05 mg/l ja suurim 1000 mg/l.



Alumiinium

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

Al""" voib méadrata hematoksiliini ja stilbaso juuresolekul,
millel on pH = 4 juures indikaatori omadused. Nendel tingi-
mustel alluvad alumiiniumisoola lahused hiidroliiiisile ja reagee-
rivad triloon B-ga vdga aeglaselt. Seepérast tuleb alumiiniumi
trilonomeetriliseks madramiseks kasutada triloon B tagasitiitri-
mise menetlust, viies alumiiniumisoolade hapudesse lahustesse
(pH =1...2) vo6i aluminaatidesse (pH = 12) triloon B-d liiaga.
Parast lahuse kuumutamist keemiseni, neutraliseerimist ja puh-
verlahuse (pH =6) lisamist tiitritakse lahusesse jddnud triloon
B liig tagasi alumiiniumisoola standardlahusega.

Kui lahuses on samaaegselt Al""" ja Fe' ", siis voib mole-
mat katiooni méidrata ithe ja sama indikaatoriga — sulfosalit-
siitilhappega. Fe " "' médaratakse pH = 1,0... 1,5 juures, siis lisa-
takse lahusele triloon B liig, soojendatakse ja tiitritakse tagasi
kolmevéairse raua standardlahusega.

_ Trilonomeetrilisel menetlusel méaératav minimaalne Al"""
kontsentratsioon on 1 mg/l, maksimaalne 500 mg/l. Kuna maa-
ramist segavad Ca'’, Mg'", Cu'". Zn"" ja Mn ", siis eralda-
takse Al "' lahusest eelnevalt hiidroksiiiidina.

Vask

Vask moodustab triloon B ja mureksiidiga. komplekse suu-
res pH intervallis.

Kui Cu " sisaldus lahuses on viike, siis peab lisatav murek-
siidi hulk olema ka viike, kuna vastasel korral on indikaatori
iileminek ekvivalentpunktis ebaterav.

Voimalik maaratav maksimaalne Cu’' kontsentratsioon
uuritavas proovis on pH = 7,5 puhul 70 mg ja pH = 5,0 puhul
50 mg.

.

3. LOODUSLIKU VEE ANALUUS

Trilonomeetrilisel menetlusel on voimalik médrata vee iild-,
kaltsiaal- ja magnesiaalkaredust, samuti sulfaatiooni ja raua-
sisaldust. Uksikute katioonide segavast mojust kaltsiumi ja
magneesiumi maaramisel oli juttu eespool.

Anioonid HCOy’, Cl” ja SO,” ei sega ega avalda moju kare-
duse trilonomeetrilise madramise tulemusele.

Lahuses sisalduv HCOj” muutub pérast puhverlahuse lisa-
mist CO3”. CaCOj; sisaldava lahuse tiitrimisel triloon B-ga muu-
dab lahus ekvivalentpunktis, s.t. parast koikide vabade Ca- ja
Mg-ioonide sidumist, oma viérvi. Et aga lahuses olev kaltsium-
trilonaat on piisivam kui magneesiumtrilonaat ja CaCOs;, siis
algab pérast tiitrimise 16ppemist magneesiumtrilonaadi ja CaCOs.
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vaheline reaktsioon, mille tagajirjel vabaneb Mg "', ning lahus
muudab uuesti oma véarvi. Sellepdrast tuleb tiitrimist jdtkata.
Kuna nimetatud reaktsioon on aeglane, siis kestab tiitrimine
mitu tundi, ehkki loppresultaat saadakse oige.

Seega tuleb suure HCOy' sisaldusega vett tiitrida kohe parast
proovi votmist. Kui analiiiisi ei saa kohe teha, siis tuleb hiljem

proovi CaCO; lahustamiseks soolhappega hapustada ja soojen-
dada.

a) Analiitisi metoodika.

Koonilisse kolbi mahuga 250...300 ml moodetakse pipetiga
selline kogus analiiiisitavat vett, et Ca®" ja Mg "~ summaarne
sisaldus voetud proovis ei iiletaks 0,5 mvaali. Kui méodetava vee
kogus on vidiksem kui 100 ml, siis suurendatakse proovi
mahtu destilleeritud veega kuni 100 ml-ni.

Vee karedus

Analiiiisiks
: voetava vee Mairkusi
mvaal/l S hulk ml
0y .80 0... 140 100 1) Kui vee karedus on
50... 100 140, .:30,0 50 suurem kui 10 mvaali/l,
100... 20,0 300°. .- 560 25 siis on soovitav tiitri-
20,0... 50,0 56,0...140,0 10 3 miseks kasutada 0,1 n

triloon B-d.

2) Kui vee karedus on
0,5...10,0 mvaal/l, siis
on soovitav tiitrimisexs
kasutada 0,05 n triloon
B-d.

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

b) Kareduse middramine vees, mis ei sisalda
n~, Cu ", Mn” jaFe 'l

Analiiiisiks moodetud proovile lisatakse 5 ml ammoniaak-
puhverlahust, 7 ... 8 tilka iihte kroomindikaatoritest ja tiitritakse
aeglaselt kogu aeg intensiivselt segades 0,1 n triloon B lahusega.

M iarkus. Kui analiiiisitav vesi sisaldab oli, siis voib analiiiisil kasutada
indikaatorina ainult kroomtumesinist, kuna ET-00 muutub sellises vees varvi-

tuks. !
Analiiiisitava vee karedus millivaalides liitri kohta arvuta-
takse jargmise valemiga:

K = 1000 "—flﬁ mvaal/l,



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 — analiiiisiks voetud vee hulk ml.

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

N idide. Analiitisiks voeti 50 ml vett; 0,1 n triloon B lahuse
kulu oli 2,43 ml, lahuse & = 0,9806.

K = 1000 190_93M — 4,76 mvaal/l.

¢) Mn'' sisaldava vee kareduse mddramine.

Kui analiiiisitav vesi sisaldab Mn "', siis muutub vee varvus
parast puhverlahuse ja indikaatori lisamist kiiresti halliks ning
proovi ei ole voimalik tiitrida. Sel juhul lisatakse proovile 1...
5 ml 19%-list soolhappelist hiidroksiiiilamiini lahust, siis puhver-
lahust, indikaatorit ning tiitritakse 0,1 n triloon B lahusega.

Nii madratud karedus on Ca-, Mg- ja Mn-ioonide summa.
Kuna Mn " sisaldus looduslikes vetes on viike, loetakse viga,
mis tekib Mn '  kaasatiitrimisest, tdhtsusetuks.

d) Cu’ ja Zn' " sisaldava vee kareduse maa-
ramine. J

Kui analiiiisitav vesi sisaldab Cu "’, siis ei ole lahuse tiitrimi-
sel viarvuse muutust {ileminekupunktis mirgata. Zn "' suuren-
dab vee karedust ekvivalentselt tema sisaldusega.

Zn ' ja Cu’" moju korvaldamiseks lisatakse analiiiisitavale
veele 1 ml 2...5 %-st Na,S lahust; tekkivad sulfiidid on vahe
lahustuvad ega sega kareduse miédramist triloon B-ga.

Edasi on analiiisi kdik analoogiline punktis b) toodud ana-
liitisi kaigule.

e) Kaltsiaal- jamagnesiaalkareduse médadra-

mine.

1) Analiiiisiks voetud veele (100 ml) lisatakse 5ml 2 n NaOH;
5...6 tilka mureksiidi (voi kroomtumesinist) ja tiitritakse aeg-
laselt intensiivselt segades triloon B lahusega.

Miidramine viiakse 1dbi paralleelselt kahes proovis, kusjuu-
res esimene proov tiitritakse {ile pédrast lahuse kulu lugemist
ekvivalentpunktis ja kasutatakse teise proovi etaloonina.

Kaltsiumisisaldus lahuses arvutatakse valemi jargi:

Ca* = 1000 ”f/" mvaal/l,

kus n — triloon B lahuse normaalsus,



kB — triloon B lahuse paranduskoefitsient,
a — tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk ml,
V — analiiiisiks voetud vee hulk ml.

2) Analiiiisiks voetud veele lisatakse 1 ml ammoniaakpuhver-
lahust (2) ja 7...10 ml ammooniumoksalaadi lahust.

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

Magnesiaalkaredus arvutatakse valemiga:

K = 1000

n

5% mvaal/l.
Vv

f) Rauasisalduse mddramine.

Raud voib analiiiisitavas vees esineda kahe- ja kolmevadar-
sena.

Raua iooni maédramisel triloon B-ga peab kogu vees sisalduv
raud olema hapendatud kolmevaarseks.

Kui analiiiisitavas vees Fe""* < 10 mg/l, siis kasutatakse
indikaatorina NH,CNS voi KCNS; kui Fe "° > 10 mg/l, siis
sulfosalitsiiiilhapet.

Fe' " sisalduse mdaramise alumiseks piiriks on 0,05 mg/l ja
iilemiseks 1000 mg/l. Kui Fe ' < 1 mg/l, siis kasutatakse tiitri-
miseks 0,005 n triloon B lahust. Kui Fe """ sisaldus on 1...30
mg/l, siis kasutatakse tiitrimiseks 0,01 n triloon B lahust. Kui
Fe """ sisaldus lahuses on 30...200 mg/l, siis 0,05 n triloon B-d
ja kui Fe """ > 200 mg/l, siis 0,1 n triloon B-d.

Analiiiisiks moodetakse kahte kolbi 100 ml uuritavat vett,
lisatakse 5 ml 0,1 n HCI, moni kristall ammooniumpersulfaati
. (Fe ™" oksiideerimiseks Fe " ’'-ks) ja soojendatakse 60...70°C-
ni. Siis lisatakse lahusele 5 ml NH4CNS ja tiitritakse triloon B-ga
kuni ammooniumrodaniidi roosa viarvuse kadumiseni. Pérast tiit-
rimise 10ppemist loetakse resultaat ja lisatakse lahusele veel
3...4 tilka triloon B-d. Lahuse varvus ei tohi selle juures muu-
tuda. See iiletiitritud proov on vordluseks paralleelproovile, mis
kindlustab analiiiisil 6ige tulemuse.

Rauasisaldus lahuses arvutatakse valemitega:
Fe ™ "= 279,3 nka ~ 280 nka mg/l ja
Fe,0; = 399,3 nka ~= 400 nka mg/l,

kus n — triloon B lahuse normaalsus,
k — triloon B lahuse paranduskoefitsient,
a — triloon B lahuse kulu tiitrimisel ml.



Juhul, kui analiiiisitav vesi sisaldab rauda 0,05...1,0 mg/l,
siis kasutatakse viimase mairamiseks triloon B tagasﬂutnmxse
menetlust rauasoola standardlahusega.

Kahte kolbi moodetakse 100 ml analiiiisitavat vett, lisatakse
5 ml 1 n HCI, moni kristall ammooniumpersulfaati, 1 ml 0,01 n
triloon B-d ja soojendatakse 60...70°C-ni. Siis lisatakse 5 mi
NH,CNS ja tiitritakse 0,001 m rauasoola lahusega kuni lahuse
védrvuse muutumiseni roosaks.

Rauasisaldus lahuses arvutatakse valemitega:

Fe' "= 280 (0,01 k;— 2a.0,001 k) mg/l ja
Fey03 = 400 (0,01 &, — 2a.0,001 k,) mgl/l,

kus k; ja k2 — 0,01 n triloon B ja 0,001 m rauasoola lahuse
paranduskoefitsiendid,
a — rauasoola lahuse kulu tagasitiitrimisel ml.

Tavaliselt k, = ky =1 ja valemid omandavad jargmise kuju:
Fe' ' "= (2,8—0,56 ) mg/l ja
Fe;0; = (4,0—0,8 a) mg/l.

g) Sulfaatiooni mddramine.

SO,” mdaramine trilonomeetrilisel menetlusel pohineb sul-
faatiooni sadestamisel BaCl, tiitritud lahusega ja Ba " liia tiit-
rimisel triloon B-ga {ithe kroomindikaatori ja ammoniaakpuhver-
lahuse (1) juuresolekul.

Kahte koonilisse kolbi moodetakse 100 ml analiiiisitavat vett.
Uhes proovis mairatakse iildkaredus, teises sulfaatiooni sisal-
dus. Selleks pannakse proovi tiikk kongopaberit ja lisatakse
0,05 n HCI kuni paberi varvuse muutumiseni. Siis lisatakse lahu-
sele 5,0 ml 0,1 n BaCl,, segatakse ja jdetakse 10... 15 minutiks
seisma. Parast nimetatud aja moodumist lisatakse 5 ml ammo-
niaakpuhverlahust (1), 6...8 tilka ET-00 ja tiitritakse triloon
B-ga kuni lahuse védrvuse muutumiseni.

SO,” kontsentratsioon lahuses on:

mg/l,

$O.” — aH — (b — b)) H, . 48 1000
Seqesr B
kus a — 0,1 n BaCl, lahuse kulu ml,

H — BaCl; lahuse normaalsus,
b — triloon B lahuse kulu tiitrimisel ‘ml,
by — triloon B lahuse kulu iildkareduse mddramisel mi,
H,; — triloon B lahuse normaalsus,
B —~ analiiiisiks voetud vee hulk ml.
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h) Jidvkareduse méddramine.

Jadvkareduse mdadramiseks voetakse 100 ml analiiiisitavat
vett ja keedetakse koonilises kolvis 1 tund. Araauranud vee
kogus asendatakse destilleeritud veega. Jahtunud proov filtri-
takse. Edasine analiiiisi kdik on analoogiline iildkareduse maa-
ramisega.

4. VAIKESE KAREDUSEGA VEE ANALUUS

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

100 m] analiiiisitavale veele lisatakse 1 ml boraatpuhverlahust,
7...8 tilka ET-00 (v6i 5 ml ammoniaakpuhverlahust (1) ja
7...8 tilka kroomtumesinist) ning tiitritakse mikrobiiretist
0,01 n triloon B lahusega aeglaselt kogu aeg intensiivselt sega-
des kuni lahuse védrvuse muutuseni.

Analiiiisitava vee karedus:

akn-1000

K o= mvaal/l,
kus @ — tiitrimiseks kulunud 0,01 n friloon B lahuse hulk
ml,
k — 0,01 n triloon B lahuse paranduskoefitsient,
n — triloon B lahuse normaalsus,
V — analiiiisiks voetud vee hulk ml.

Nidide. Analiiisiks voeti 100 ml vett, tiitrimiseks kulus
0,25 ml 0,01 n triloon B lahust; lahuse £ = 0,98.

2 0.25-0,98 - 0,01 - 1000 — 0,024 mvasl/L

100

Kroomindikaatorite tundlikkus vo6imaldab avastada Mg"''

" alates kontsentratsioonist 1,5 pvaal/l ja Ca'" alates 7,0 pvaal/l.

Seega oleneb viéikese kareduse méaramise tundlikkus Ca"" ja

Mg *° vahekorrast. Kui suhe Ca"": Mg "= 1:1, siis on véik-

seim médratav karedus 3,0 uvaal/l; kui suhe Ca"": Mg " =3:1,
siis on véikseim maératav karedus 6,0 pvaal/l.

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

100 ml analiiiisitavale veele lisatakse mikrobiiretist tdpselt
0,2 m] 0,01 n triloon B-d, 1 ml boraatpuhverlahust ja 7...8 tilka
ET-00 (voi 5 ml ammoniaakpuhverlahust (1) ja 7...8 tilka
kroomtumesinist), kui lahuse varvus jaab selle juures siniseks,
siis alustatakse tiitrimist 0,002 n magneesiumisoola lahusega.
Tiitritakse aeglaselt proovi kogu aeg intensiivselt segades.
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Analiitisitava vee karedus:
K= 0,2-0,01 Ktr -lgoa - 0,002 Kmg - 1000 =

= 0,02 (Kir — Kmga) mvaal/l ehk
20 (Kix — Kmga) pvaal/l,

kus @ — 0,002 n magneesiumisoola lahuse kulu tiitrimi-
sel ml.

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

K¢ ja Kmg — 0,01 n triloon B ja 0,002 n magneesxumlsoola
lahuse paranduskoefitsiendid.

Kui proovi vdrvus pérast 0,2 ml 0,01 n trlloon B, puhver-

lahuse ja indikaatori lisamist on punakaslilla, siis ]atkatal\se

tema tiitrimist 0,01 n triloon B-ga kuni lahuse vadrvuse muutu-

miseni.
Analiiiisitava vee karedus:
K=0,1 & (0,24 a) mvaal/l ehk

K =100 % (0,2 a) pvaal/l,
kus £ — 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'' moju korvaldamine analiiiisil toimub
analoogiliselt ptk. 3 toodud metoodikale.

5. KATLAKIVI ANALOUS

Katlakivi ja sadestused kujutavad endast keerukaid mitme-
komponendilisi siisteeme. Viimaste siistemaatilist analiiiisi liht-
sustab tunduvalt triloon B kasutamine. Seda eriti siis, kui on
teada komponentide kvalitatiivne koostis.

Analiiiisi kédik triloon B kasutamisel on analoogiline katlakivi
favalise analiiiisi kdiguga. Tdhtis on, et filtraat oleks pérast
SiO, eraldamist happelise reaktsiooniga (1 g katlakivist valmis-
g(tzti;i 500 ml ldhtelahust peab sisaldama 5 ml kontsentreeritud

Katlakivi ldhtelahuse analiilisiks on vilja tootatud kolm:
varianti.

Siistemaatilise analiiiisi kdigu teeb keerukamaks Cu'’, mis.
segab koikide katioonide trilonomeetrilist madramist. Selle-
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pérast on analiiiisil esimeseks iilesandeks Cu " eraldamine lahu-
sest.

Kahe esimese variandi puuduseks on asjaolu, et péarast .
sademe lahustamist soolhappes ldheb lahusesse osa Cu’, mis.
segab Ca ’, Mg~ ja Zn " madairamist. Kui lahuses Cu" " puudub,
voib filtraadist kohe, ilma teiste komponentide eelneva eralda-
miseta madrata Fe "~

Teiseks komponendiks, mis segab trilonomeetrilist maaramist,
on Mn " ". Kui Mn " sisaldus lahuses on alla 5%, siis voib teha
analiiiisi ilma viimast eraldamata. Siistemaatilises analiiiisi
kdigus mojutab Mn ", Al"*" ja Mg'® mddramist. Mn'" mdéra-
takse kas raud- ja alumiiniumkloriidide voi Ca-, Mg- ja Zn-klo-
riidide lahusest MnO4"-na ja tehakse vastav parandus Al;O; ja
MgO sisaldusele.

Kui Ca’", Mg~ " ja Zn "  maédramisel tiitritav lahus sisaldab
ﬁllr]l", tuleb lahusele lisada soolhappelist hiidroksiiiilamiini

ust.

I VARIANT
Filtraat parast SiO, eraldamist
Sadestamine
NH,OH
I ' |
Sademes Filtraadis
Fe(OH),, Al(OH);3 G0 Zn 't Cae £ Mpal
Lahustamine Sadestamine
HCI Na,S, NaOH,
Lahuses Na,COs
FeCl;, AICl | |
Sademes Filtraat
CuS, ZnS, CaCO, visgtakse
et Fet AL Mg(OH), dra
maaramine Lahustamine
trilooniga HCI
¥ l
Sademes CuS Lahuses
visatakse ara ZnCl,, CaCl,, MgCly
I | l
Zn " FCa L Mg Ca’ Mg Ca'"

maaramine trilooniga
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II VARIANT

Filtraat parast SiO, eraldamist

Sadestamine
NaOH -} Nay,COs :
Fe-, Cu-, Mg- hiidroksiiiidid Filtraadis
ja CaCO; Zn” LAl
Lahustamine Sadestamine
Nags
Fe“', Ca-., Cu." Mgo- ‘ l
Sademes Filtrqg@is
Sadestamine ZnS
NH.OH Lahustamine
| | HCI
Fe(OH)s Filtraadis Zn AL
Ca'", Cu'’, Mg'' mdiaramine maaramine
. trilooniga trilooniga
Sades-
Lahustamine tamine
HCI Na,S,
NaOH,
N32C03
Fe>: Sade
‘médramine CuS, CaC0O;, Mg(OH),
trilooniga Lahustamine
HCI
CuS Filtraadis
© visatakse ira CaCl,, MgCl,
|- |
NG e o T Ch:

madramine trilooniga



IIT VARIANT
Filtraat parast SiO, eraldamist

tootlemine tahke
tiosulfaadiga

Filtraat parast ‘ CuS

CuS eraldamist (vase maaramine)
Vaavli
koaguleerimine
(keetmine) -

Vaivel Filtraat parast
vaavli eraldamist

Fe(OH); ja Al(OH)s
sadestamine

Sademes Fe(OH)s, Al(OH);

Lahustamine
HCI

I.ahuses FeCl;, AlICl3

I

Filtraat parast
hiidroksiiiidide eraldamist

Sadestamine
leelise ja

l soodaga Ca'', Mg"", Zn"*
Al laga Fe maaramine
maédramine trilooniga
trilooniga

Lisatakse NasS
ja maaratakse

trilooniga
Ca Mg
l |
Filtraat Sademes
visatakse  CaCOj; + Mg(OH),
e Lahustamine

HCL

Lahuses

CaCly, MgCly

Ca'"
madramine
trilooniga
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N dide. Analiiiisi kdik kolmanda variandi jargi.

Kui analiiiisitav lahus sisaldab iile 5% P3Os, siis tuleb filt-
raat parast SiO, eraldamist H-kationeerida.

a) Cu’' médidramine ja eraldamine.

100 ml filtraadile lisatakse parast SiO, eraldamist 5 ml kont-
sentreeritud HCI ja kuumutatakse keemiseni. Keevale proovile
lisatakse 5 g naatriumtiosulfaati. Sademesse ldhevad Cu,S ja
CuS. Lahust keedetakse kuni sulfiidide sade on téiesti koagulee-
runud ja filtritakse ldbi tuhavaba filterpaberi. Filtritud sade
pestakse mitu korda destilleeritud veega. Eraldunud véavii
tottu voib hapu filtraat olla hdagune, kuid ei tohi olla tume. Kui
filtraat on tume, siis jadtkatakse keetmist, lisades lahusele veel
1 g naatriumtiosulfaati. Tekkinud sade filtritakse 1abi 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 iile keedu-
klaasi, tiiglisse lisatakse 2 ml kontsentreeritud HNO; ja kuumu-
tatakse. Saadud lahus lisatakse keeduklaasis olevale sademele,
kuhu viiakse veel 3 ml kontsentreeritud HNOj; ja 30...50 ml
destilleeritud vett. Segu keedetakse kuni sademe tédieliku lahus-
fumiseni. Saadud lahus jahutatakse, viiakse {ile 100-ml moot-
kolbi, tdidetakse destilleeritud veega kuni kriipsuni ja segatakse.

Saadud lahusest moodetakse kolbi 50 ml, lisatakse 50 ml des-
tilleeritud vett, 1 ml metiiiiloranzi ja neutraliseeritakse ettevaat-
likult 10%-se NH,OH-ga. Teise kolbi moddetakse iilejdanud
50 ml lahust, lisatakse 50 ml destilleeritud vett ja niisugune
kogus 10%-st NH,OH, kuipalju kulus eelmise proovi neutrali-
seerimiseks,

Moblemasse kolbi lisatakse 1 ml ammoniaakpuhverlahust (1)
ja moni tilk mureksiidi. Esimeses kolvis viiakse 14bi orienteeruv
tiitrimine trilooniga, teises tdpne. Tiitritakse niikaua, kuni
lahuse vdrvus muutub kollakas-rohelisest lillaks. Juurdelisatav
mureksiidi hulk s6ltub Cu’ " sisaldusest proovis. Kui Cu’">5%,
siis tuleb lisada 6...7 tilka mureksiidi; kui Cu"" < 5%, siis 2
tilka. Kasutatava triloon B normaalsus oleneb Cu "' kontsentrat-
3icl>onist. On lubatud kasutada trilooni normaalsusega 0,01 ...

Vasesisaldust lahuses arvutatakse valemiga:

Cu0 — 39.77akn-500-100-100 _ 39,77 akn

50. 100 B - 1000 o B %

kus @ — tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk ml,
— triloon B lahuse paranduskoefitsient,

— triloon B lahuse normaalsus,

— katlakivi kaalutis g.

Dy =
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Cu " " voib médarata ka otse filtraadist parast SiO, eraldamist.
Selleks neutraliseeritakse voetud proov metiiiiloranZi juuresole-
kul 10%-se NH,OH-ga, lisatakse 10 ml atsetaatpuhverlahust
(pH = 5), 5 ml ammooniumfluoriidi kiillastatud lahust (Al ja Fe
sidumiseks), 6...7 tilka mureksiidi lahust ja tiitritakse triloon
B lahusega. Arvutus on analoogiline iilaltooduga.

b) Fe'"*ja Al""" mdidramine.

Viavli koaguleerimiseks aurutatakse filtraat parast Cu™"
eraldamist kokku 50...70 ml-ni. Keemiseni kuumutatud lahu-
sele lisatakse tilkhaaval umbes 1 ml HNO; (e = 1,4) niikaua,
kuni tilga langemine ei kutsu enam esile lahuse keemist, ja
100 ml keeva destilleeritud vett. 10...15 minuti mo6dumisel
koaguleerunud véivel filtritakse. Sade pestakse 2...3 korda
kuuma destilleeritud veega. Filtraadid iihendatakse ja auruta-
takse kokku 100 ml-ni. Kui lahus muutub aurutamisel uuesti
haguseks, siis see tihendab, et kogu védvel ei ole veel koagulee-
runud ja operatsiooni korratakse veelkord.

Edasises analiiiisi kdigus lisatakse lahusele 2...3 g NH,CI
ja Fe "' ning Al """ sadestatakse kontsentreeritud NH,OH-ga,
viies viimast lahusesse lilaga. Sade filtritakse ja pestakse am-
mooniumhiidroksiiiidi sisaldava 2% -se NH;NO; lahusega. Filt-
raat koos pesuveega hoitakse alles. Sademe jargnev lahustamine
soovitatakse ldbi viia samas kolvis, kus toimus sadestamine.

Sademe lahustamiseks lisatakse kolbi 10...25 ml 1 n HCI
ja samapalju destilleeritud vett ning kuumutatakse vesivannil
kuni sademe téieliku lahustumiseni. Lahus viiakse {ile 250-ml
mootkolbi, filter pestakse kuuma soolhappega hapustatud des-
tillaadiga (1:100) ja pesuvesi lisatakse samasse mootkolbi.
Pirast lahuse jahtumist tdidetakse mootkolb destilleeritud veega
kuni kriipsuni.

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

Rauasisaldus lahuses arvutatakse valemiga:

Fe,0, — 2993a%:005.250-500-100 _ o ¢ ak 4
Jod i 100- 100 - 1009 B A
kus @ — tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk ml,
k — triloon B lahuse paranduskoefitsient,

B — katlakivi kaalutis g.
~ Alumiiniumi madramiseks tuleb pdrast raua madramist 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 iihte kolbi. Kui Al'"" sisal-
dus on alla 5% Al,Os, siis on kiillaldane lisada proovile 5 ml

b "". 4
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0,05 n triloon B-d. Pérast triloon B lisamist kuumutatakse lahus
kuni keemiseni ja neutraliseeritakse metiiiilpunase 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 virvuse muutu-
miseni kollasest telliskivipunaseks (varvus peab piisima véhe-
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 kulu on
aga iile 8 ml, siis lisatakse teisele proovile vastavalt vdhem tri-
loon B-d, arvestusega, et 1 ml 0,05 n triloon B lahusele kulub
2,5 ml rauasoola standardlahust. Pérast triloon B lisamist teise
kolbi on analiiiisi kdik analoogiline esimesega.
Alumiiniumisisaldus lahuses arvutatakse valemiga:

A]203 SV 25,5(¢c — ad)k-0.05-500- 100 250 7 1 16 (¢c — ad)k %’
100 - 100 - 1000 B B
kus a — tiitrimiseks kulunud rauasoola standardlahuse
hulk ml,
d — 1 ml rauasoola standardlahusele vastav triloon B
lahuse hulk ml,
¢ — 0,05 n triloon B lahuse hulk ml, milline lisati proo-
vile pdrast Fe ' " mddramist,
k — 0,05 n triloon B lahuse paranduskoefitsient,

B — katlakivi kaalutis g.

¢) Ca'", Mg ' jaZn ' méidramine.

Pirast Fe'"" ja Al """ eraldamist maératakse filtraadist Ca ",
Mg'* ja Zn'". Filtraat viiakse 250-ml mootkolbi ja tdidetakse
destilleeritud veega kuni kriipsuni. Ca’’, Mg '" ja Zn ° méira-
miseks voetakse 50 ml lahust, lisatakse 50 ml destilleeritud vett,
15 m] kontsentreeritud NH4OH, moni tilk naatriumdietiiilditio-
karbamaati, 6...8 tilka ET-00 ja tiitritakse triloon B-ga (lahuse
kulu on a ml).

Ca’’ ja Mg " madramiseks voetakse 100 ml lahust, lisatakse
25 ml kontsentreeritud NH, OH, 1...2 ml 2...5%-st Na,S,
6...8 tilka ET-00 ja tiitritakse triloon B-ga (lahuse kulu on &
ml).

Ca’ " mdédramist 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; I6hna taieliku
kadumiseni. Lahus aurutatakse selle juures kokku '/s...!/s ma-
huni. Kuumale lahusele lisatakse veel 10 ml 2,5 n NaOH, kui selle
juures on tunda NHj; eraldumist, siis jatkatakse keetmist, kuni
NH; 1ohna tdieliku kadumiseni, lisatakse 5 ml 10%-st Na,COs
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ja keedetakse 5 minutit. Kuum lahus filtritakse 1dbi tuhavaba
filterpaberi. Pesemata sade lahustatakse 20 ml kuumas 1 n HCl-s
ja filter pestakse mitu korda kuuma destilleeritud veega. Lahus
jahutatakse, lisatakse 1...2 tilka metiiiiloranZi, neutraliseeri-
takse 2 n NaOH-ga, lisatakse veel 5 ml 2 n NaOH, 1 ml
2...5%-st Na,S, 5...6 tilka mureksiidi ja tiitritakse triloon
B-ga (lahuse kulu on ¢ ml).

Kaltsiumi-, magneesiumi- ja tsingisisaldus lahuses arvuta-
takse valemitega:

s 3 . .10
CaO — 28-005ck-250-500 100

k
v L O (g
100 - 100 - 1000 B v R %

20,16 - 0,05 (b — ¢) & - 250 - 500 - 100 (b—c)k
0 ) s a6 e el O BT .
go 100 100 - 1000 B g B %
Zn0 — 406-005(a—055)k-250 500100 __ 507 (a—05—c)k %«

50 -100-10C0 B B

kus @ — friloon B kulu Zn" 4 Ca' " + Mg’ tiitrimiseks
ml,
b — triloon B kulu Ca™" + Mg " tiitrimiseks ml,
¢ — triloon B kulu Ca " tiitrimiseks ml,
k — 0,05 n triloon B paranduskoefitsient,
B — katlakivi kaalutis g. :
Ka siis, kui sadestuste analiiiis teha klassikalise skeemi jargi,
on otstarbekohane kasutada Mg "~ maidramiseks filtraadis pédrast
kaltsiumoksalaadi eraldamist triloon B-d. Vastava pH saamiseks
voib ammoniaakpuhverlahuse (1) asemel kasutada 25%-st
NH4,OH (30 ml). Varvimuutuse teravustamiseks ekvivalentpunk-
tis lisatakse NHsOH-le 0,5 g/l kaaliumkromaati. Indikaatorina
kasutatakse ainult ET-00. Lahuse virvus muutub vaarikapuna-
.sest roheliseks. Kui analiiiisitavas proovis on Cu'’, siis tuleb
Na,S lisada enne indikaatorit.

6. VAJALIKUD REAKTIIVID JA NENDE
VALMISTAMINE

Koikide reaktiivide valmistamiseks ja analiiiisitava vee lah-
jendamiseks kasutatakse viarskelt 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 vér-
vub siniseks, siis voib seda kasutada analiiiitiliste lahuste valmis-

19



‘tamiseks. Vastasel juhul tuleb vett veelkord destilleerida voi
lasta 14bi laboratoorse H-kationiitfiltri. :

b) Triloon B lahused.

0,1 n triloon B lahus peab .sisaldama 18,6127 g etiileendi-
amiinotetradddikhappe 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 hdgune; lahuse mahtu suurendatakse
destilleeritud veega kuni liitrini.

Triloon B lahuste paranduskoefitsientide mdaramiseks kasu-
tatakse jargmisi koguseid 0,01 n magneesiumisoola lahust:

0,1 n triloon B jaoks 100 ml,
0,05 n i i 50 ml,
0,01 n ks % 10 ml.

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

Lahuse paranduskoefitsient:

K o2 aKMg
tr — —“*al 3’
kus @ — voetud magneesiumisoola lahuse hulk ml,
a; — tiitrimiseks kulunud triloon B lahuse hulk mli,

Kmg — magneesiumisoola lahuse paranduskoefitsient.

c) Magneesiumisoola lahused.

0,1 n magneesiumsulfaadi (MgSO,-7H50) 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 voib 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 14bi labora-
toorse H-kationiitfiltri. Kogutud filtraadist voetakse 100 ml ja
tiitritakse metiiiiloranzi juuresolekul 0,1 n NaOH lahusega.

0,1 n MgSO, lahuse normaalsus arvutatakse valemiga:

KMg e O 14 Kleel,

kus Klee]—' 0,1 n NaOH paranduskoefitsient,
— 0,1 n NaOH kulu tiitrimiseks ml.
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Kui magneesiumsulfaadi lahus valmistati fiksonaalist, siis ei
ole seda lahust vaja lfontrollida. i

d) Puhverlahused.

Ammoniaakpuhverlahus (1):

destilleeritud vees lahustatakse 20 g keemiliselt puhast
NH,CI, lisatakse 100 ml 259% -st keemiliselt puhast NH,OH; saa-
dud lahuse mahtu suurendatakse destilleeritud veega kuni liit-
rini.

Ammoniaakpuhverlahus (2) (Ca’" ja Mg"" eraldi middrami-
seks): :

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

Boraatpuhverlahus:

- 800 ml destilleeritud vees lahustatakse 40 g keemiliselt puhast
naatriumtetraboraati (Na,B,0;- Hy0); eraldi lahustatakse 100
ml destilleeritud vees 10 g keemiliselt puhast NaOH. Pirast jah-
tumist segatakse molemad lahused, saadud lahuse mahtu sumn-
rendatakse destilleeritud veega kuni liitrini. Kuna boraatpuhver-
lahus reageerib klaasi koostises olevate kareduse sooladega, siis

tuleb lahust hoida kas orgaanilisest klaasist voi parafineeritud
nous.

Atsetaatpuhverlahus (pH = 4):

| nnaatriumatsetaadi (CH;COONa-3H;0) lahus segatakse 5,5
n dddikhappelahusega vahekorras 1:1.

Atsetaatpuhverlahus (pH =6):

destilleeritud vees lahustatakse 550 g naatriumatsetaati
(CH3COONa - 3H;0), lahuse mahtu suurendatakse destilleeritud
veega kuni liitrini ning lisatakse 100 ml 1 n dadikhapet.

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. sdilib kasutamiskolblikuna 10 paeva; kroom-
tumesinine kauem.

Ammooniumrodaniid:

60 ml destilleerifud vees lahustatakse 40 g ammooniumroda-
niidi (NH,CNS).
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Naatriumsulfosalifsiilaat:

60 ml destilleritud vees lahustatakse 10-g sulfosalitsiiiilhapet
ja lisatakse 35 ml 2 n NaOH. Lahusel peab olema hapu reakt-
sioon metiiiiloranzi jargi.

Mureksiid: :

10 ml destilleeritud vees lahustatakse 0,03 g mureksiidi. Indi-
kaatorit tuleb hoida pimedas, tema sdilimiskestus kasutamiskélb-
likuna on 5 péeva.

Naatriumsulfiidi lahus:
valmistatakse 2...59%-ne Na,S lahus. Valmis lahus tuleb
hoida kas parafineeritud voi orgaanilisest klaasist anumas.

Naatriumdietiiiilditiokarbamaadi lahus:

nimetatud lahuse valmistamiseks tuleb miiiigilolev naatrium-
dietiiiilditiokarbamaat {imber kristallida piirituse- v6i atsetooni-
lalﬁusest. Umberkristallitud soolast valmistatakse 3%-ne vesi-
lahus.

Soolhappeline hiidroksiiiilamiini lahus:

destilleeritud vees lahustatakse 1 g soolhappelist hiidrok-
siitilamiini (NH,OH-HCIl), saadud lahuse mahtu suurendatakse
destilleeritud veega 100 ml-ni.

f) Raudammooniumsulfaadi standardlahus.

1...1,5 ml vddvelhappega (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 moodetakse kolme kolbi erinevad, kuid tdpsed 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
naatriumsulfosalitsiilaati ja tiitritakse rauasoola standardlahu-
sega, kuni kollakas-oranZi vdrvuse 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. Vddvelhappega hapustatud destillaadiga
vallmlist’atakse 0,01 m lahusest kiimnekordse lahjendusega 0,001
m lahus.

g) Ammooniumoksalaadi lahus.

Destilleeritud vees lahustatakse 50 g ammooniumoksalaati,
.;quu_d lahuse mahtu suurendatakse destilleeritud veega kuni
iitrini.
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CESA

Ekvivalentkaalud reaktsioonis triloon B-ga

AL’ 13,485
Al,0, 25,605
Ca’" 20,040
CaO : 28,040
Cu™’ 31,785
CuO 39,785
Fe''’ : 97,925
Fe,03 39,925
Mg’ 12,160
MgO 5 20,160
Mn"" 27,465
MnO . 35,465
e 32,690
ZnO 40,690
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