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Saateks

Kéesolev metoodiline juhen& on ette nadhtud mittekeemia
erialade uUlidpilastele kvantitatiivse keemilise analllsi
praktikumiks. Valjaanne sisaldab kbik programmis nimetatud
erialade Ulidpilastele ettendhtud praktilised tHod. Peale
tiitrimeetriliste médramiste on metoodilisse juhendisse sis-
se voetud ka Uks visuaalkolorimeetriline mddramine standard-
seeriameetodil, mis on programmis ainus teiselaadne 0.

Valjaande esimese osa (ptk. 1-4. 4.5) on koostanud
M.-L. Allsalu, ulejdénud peatikid H. Vahemets.



Sissejuhatus

Tiitrimeetria (mahtanallis) kuulub kvantitatiivse kee-
milise analuusi klassikaliste meetodite hulka. Tiitrimeet-
rias kasutatakse maaratava komponendi hulga kindlakstegemi-
seks tuntud kontsentratsiooniga reaktiivilahuseid. Lisades
kindlale hulgale (analuutilistel kaaludel veetud kaalutis,
tapselt mdddetud ruumala) analllsitavale ainele stohhiomeet-
rilises koguses reaktiivilahust, arvutatakse reaktsioonis
osaleva madratava aine hulk reaktiivilahuse mahu ja kont-
sentratsiooni kaudu. Analiusil kasutatavat teadaoleva kont-
sentratsiooniga reaktiivilahust nimetatakse mdotelahuseks
(toolahuseks) ja mddramise protseduuri tiitrimiseks. Reakt-
siooni stohhiomeetriamoment (varem ekvivalentsusmoment) te-
hakse kindlaks indikaatorite voi fillsikaliste meetodite abil.

Tiitrimeetrias kasutatavad reaktsioonid peavad vastama
Jargnmistele neuetele:

1) kulgema killaldase Kiirusega;

2) toimnuma kindlas reageerivate ainete vahekorras (vas-
tavalt reaktsioonivorrandile) ja minema praktiliselt
16puni;

5) kulgema ilma kdrvalreaktsioonideta;

4) vdimaldama tipselt fikseerida stohhiomeetriamoment!.

Need nduded piiravad tugevasti tiitrimeetrias kasutata-
vate reaktsioonide ringi.

Tiitrimeetria meetodid liigitatakse vastavalt tiitri-
misreaktsiooni iseloomule. Kui tiitrimisel toimub neutrali-
satsioonireaktsioon, siis nimetatakse meetodit hape-alus-
tiitrimiseks (neutralisatsioonimeetod). Kui aga tiitrimisel
kulgeb redoksreaktsioon vci sadestusreaktsioon, siis nime-
tatakse vastavat meetodit redokstiitrimiseks (redoksmeetod)
vcl sadestustiitrimiseks (sadestusmeetod).

KOikide tiitrimeetriliste mddramiste rakendamise eel-
duseks on:

1) reageerivate ainete lahuste tapne mootmine;
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2) tiitrimi seks kasutatava mcotelahuse olemasolu;
3) sobiva indikaatori olemasolu.

Et tiitrimeetrilise«! meetodid vOimaldavad anallisida
kiiresti ja kullalt tépselt vaga lihtsate vahendite abil, ka-
sutatakse neid igapaevases praktikas laialdaselt. Eriti hin-
natud on nad laboratooriumides, kus tuleb teha suurel arwl
seeriamaaramisi (nait. haigla- ja tehaselaboratooriumid)=

1. RUUMALADE MOOTMISEST

Lahuste ruumalade ebatdpne mdotmine on Uks olulisemaid
vigade allikaid tiitrimeetrias, mis vOib muuta anallusitule-
muse vaartusetuks. Allpool juhitakse tdhelepanu sagedamini
esinevatele vigadele.

Lahuste ruumala tapseks mootmiseks kasutatakse birette,
pipette ja mootekolbe. Praktika naitab, et muugilolevate moo-
tenbude tegelik ruumala vOib margatavalt erineda pealemargi-
tust. Seetdttu tuleb tapsemate analUlside teostamisel nende
mahutavust kontrollida (kaliibrida).x Tavaliselt tehakse seda
taidetud mdotencus oleva vee (mGOtekolvid) vOi veega tdide-
tud mddtendust valjavoolanud vee (pipetid, buretid) kaalumi-
se teel. Teades vee temperatuuri, saab vastavatest tabelitest
leida vee tiheduse sellel temperatuuril ja arvutada vee ruum-
ala. Mcctendusid ei tohi kuivatada termostaatides soojenda-
des. Samuti el tohi viia mdoteriistu kontakti kuumade lahus-
tega, sest soojenemisel klaas paisub ja nbu “endine ruumala
taastub jahtumisel aeglaselt.

Pikemaajalisel kasutamisel kattuvad m6dtendud OGhukese
rasvakihiga. Kui lahuse mdotendust valjalaskmise jarel ndu
seintele jaanud lahusekelme tdmbub tilkadeks, on mcOtendu tar—
vitamiskdlbmatu ja vajab puhastamist, Moctencude puhastami-
seks kasutatakse tavaliselt kroomsegu - kontsentreeritud vaa-

e toode korral maaratakse reaktsiooniks ku-
lunud moctel use kogus kaalumise teel, s.t. tiitrimisndu
kaalutakse enne tiitrimist ja parast tittrimise 18ppu (St-Gh«
hiomeetriapunktis).



velhapet, milles on lahustatud kaal iundikromaati .

Uheks koige tahtsamaks vigade allikaks on ebatdpsused
bireti lugemite vctmisel. Eriti rangelt tuleb jalgida seda,
et silm asuks lugemi vctmisel Uhes tasapinnas blreti vasta-
va jaotisega. Bireti jaotised vastavad cm-tele ja kimnen-
dikele cm-tele. Kui meniski &ar ei lange thpselt mingi jao-
tuskrpiipsu kohale, siis tuleb sajandikke ar*eid hingata sil-
ma jargi. Buretilt lugemise tapsus on 0,02-0,03 cn . Sama-
suguse tapsusega tuleb kanda bireti lugemid t66 protokolli
(nait. 15,00, mitte 15,0 vci 15). Vedelikku ei tohi liiga
kiiresti biretist vidlja lasta, sest sel juhul ei joua ta bi-
reti seinalt alla valguda ja tekib nn. jareljooksuviga. Kui
tiitrimine toimus kullalt Kiiresti, siis tuleb enne lugemi
votmist teatud aeg (nait. 10 sek.) oodata. Jaotiste peale-
kandmisel buretile tehtud vigade, samuti blUreti diameetri
ebalihtlusest tingitud vigade vahendamiseks on soovitav tiit-
rimist alustada alati samalt nivoolt, naiteks viia vedeliku
tase blretis enne iga tiitrimist nullile.

Killaldase tipsusega tulemuste saamiseks ei tohi tiit-
rimiseks kulutatava lahuse kogus olla suurem bireti mahuta-
wvusest (sel juhul taidetaks buretti kaks korda, mis kahekor-
distab voetavate lugemite arvu) ja ka mitte liigavaike (val-
timatu lugemisviga moodustaks siis liiga suure protsendi
moddetavast suurusest). Naiteks 2 P mectelahuse korral
moodustab lugemisviga 0,02 an® vea 1 %, 20 P lahuse kor-
ral aga 0,1 %.

Pipeti taitmisel suletakse pipett nimetissOrmega. SOr-
me vahe kergitades lastakse vedelikul tilkhaaval valja voo-
lata, kuni meniski alumine serv jouab margini (silm tuleb
hoida viimasega uhel tasemel). Pipeti tihjendamisel peab pi-
peti kapillaarne ots puutuma vastu ndu seina, muidu ei tih-
Jene pipett tdielikult. Péarast vedeliku valjavoolamist hoi-
takse pipetti endises asendis veel teatud aja (réit, 3 sek.),
et oodata jareljooksu. Seejarel voetakse pipett ndust valja,
pooramata tahelepanu temasse jadnud tilgale. Kingil juhul
el tohi seda tilka valja puhuda.



2. MROTELAHUSTE KONTSENTRATSIOON

) Molaarne kontsentratsioon.
Kontsentratsiooni p&hiliseks valjendusviisiks on molaarne
kontsentratsioon C, mis naitab lahustunud aine moolide arvu
uhes dm lahuses (ehk lahustunud aine millimoolide arvu uhes
ca lahuses). i

Moolide arv n :—M , kus m on lahustunud aine mass

grammides, M aga lahustunud aine molaarmass.
Lahuse molaarse kontsentratsiooni leiane C =5 (é\T ),
v

kus n on lahustunud aine moolide arv lahuse ruumalas Vdm .

Kui lahuse ruumala mcodetakse cni?'—tes, siis
g_ 1000 n ~ mmol ~
\ o

2) Tiiter . Tiiter vordub lahustunud aine grammi-
de arvuga Uhes e lahuses T =5 ("-2). Teades lahuse
cm

tiitrit, vOib arvutada tema molaarse kontsentratsiooni C ja
vastupidi:
1000 T -m GM
cC-— W T -UWUAr =
Lahust, mille tiiter on teada, nimetatakse tiit
ritud lahuseks.

DTiiter maadratava aine su h-
t e s. Seeriaanaliiside korral on mdotelahuste kontsentrat-
siooni valjendamiseks vaga mugav kasutada cn. tiitrit madara-
tava aine suhtes, sest see lihtsustab arvutusi. Tiiter maa-
ratava aine suhtes nditab, mitu g madratavat ainet reagee-
rib Uhe on'"”mdote lahusega. Olles uks kord arvutanud mccte la-
huse tiitri médratava aine suhtes, leitakse viimase kogus

lihtsalt: korrutades tiitrit kulunud mcctelahuse ruumalaga.

Olgu naiceks NaCl maaramine AgNO* mcctelahuse abil.
Tiitrimisel toimub sadestusreaktsioon
NaCl + AgNO™ - AgCly +  ITao.



Kui naiteks AgNO™ lahuse molaarsus on 0,1100, siis sisaldab

tema 1 o mooli AgNOj. Vastavalt reaktsioonivor-
randile reageerib 1 mool AgNO® 1 mooli NaCl-ga. Jareli-

kult 1 ar® AgNOj mootelahusega reageerib samuti ~*1000

mooli NaCl. Kuna  M(NaCl) = 58,46 g/mol, siis on AgNO™-
lahuse tiiter NaCl suhtes

~AgNOyTTaCl = 0,1101666™8 "~ = 0700645!

Kul tiitrimiseks kulub nditeks 1700 onP AgNO™-lahust, siis
sisaldab tiitritav lahus

m = TAGNO™/NaCl * VAGNO™ = O»006™ 1 . 15»00 = 0,09647 g NeCl.

Votame teise nditena Na2C0j méaramise HCI mddtelahu-
sega. Tiitrimisel toimub neutralisatsioonireaktsioon:

2 HCI + Na2C05 * 2 NaCl + 20 + CO2 f.

Vastavalt reaktsioonivorrandile r&ageeribll mool HClI 1/2
mooli Na2CO™-ga. Jarelikult 1 cnr HCI m&otelahusega, mis si-

saldab Cﬁérl/IOOO mooli HClI, reageerib “GUI]IC% Fr mool i
naatriumkarbonaat!. Kuna ta molaarmass on 106,0 g/mol, siis

on HCl-lahuse tiiter naatriumkarbonaadl suhtes:
CgQ2™ . 106,0

Thel/Na2coj 1000

5. M30TELAHUSTE VALMISTAMINE

Mootelahuse valmistamisviis tuleneb  lahustatava aine
omadustest.

a) Modtelahuse valmistamine
pdhiainest. Pohiaineks nimetatakse ainet, mis
vastab  jargmistele nduetele:

1) aine on keemiliselt puhas;
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2) aine koostis vastab rangelt valemile (nait. ained,
mis sisaldavad kristallisatsioonivett, peavad sisaldama se-
da teatavale kindlale valemile vastavas koguses);

3) aine on pusiv sailitanisel nii tahkel kujul kui ka
lahuses.

MoGtelahuse valmistamine pdhiainest toimub jargmiselt.
Analiutilistel kaaludel voetakse aine tapne kaalutis (Gpsu-
sega £ 0,0002 g), mis lahustatakse mcOtekolvis ja lahjenda-
takse veega kuni margini. Saadud lahuse tiitri arvutamiseks
Jagatakse voetud kaalutis m(g) kolvi mahuga V (cm):

T ! 9
= — =X -
\ (mr)
Lahuse tiitri korrutamisel 1000-ga saadakse aine kogus
Uhes dm-s lahuses. Molaarse kontsentratsiooni C  leidmi-
seks tuleb saadud suurus jagada aine molaarmassiga bl:

. 1000 T 7/ mol
0 = H— -
Naited
D Anallttilistel kaaludel kaaluti 0,5300 g Na2C0j ja
lahustati 100—cm™ mcOtekolvis. Arvutada lahuse T ja C :
T=-" = = °_°°5300 (_%_n’)’
cx 1000 >T = - 0>05000
2 Kui palju on vaja kaaluda keemiliselt puhast NaCl,

et valmistada 0,1 d» 0,1000 M lahust:
m=V.C.M =0,10,1000 . 556,46 = 0,5846 g.

Tavaliselt el pllta saavutada ettearvutatud kaalutise
tapset vadrtust, kuna see on aegandudev. Selle asemel kaa-
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lutakse analuutilistel kaaludel arvutatule ligidane kaalutis
ja leitakse lahuse tipne kontsentratsioon arvutuse teel.
Nait. antud juhul oli NaCl kaalutis 0,5910 g Leiame C :

Tapselt 0,1000 M jre. lahus valmistatakse juhul, kui on
tegemist massianaliisidega ja mcoOtelahust valmistatakse suur-
tes kogustes.

b Kui lahustatav aine ei vasta pohiai-
ne omadustele, siis valmistatakse sellest esi-
algu ligikaudse kontsentratsiooniga lahus. Paralleelselt val-
mistatakse Ulalkirjeldatud viisil pdhiaine mcctelahus. See-
jJarel tiitritakse Kkindlat ruumala Uhte nimetatud lahust (nai-
teks pbhiainelahust) blretis asuva tundmatu kontsentratsioo-
niga mittepchiainelahusega. Tiitrimise kaigus méaratakse vii-
mase tépne ruumala, mis kulus voetud pdhiaine kogusega rea-
geerimiseks. Seega on parast tiitrimist teada kolm suurust:
pShiainelahuse kontsentratsioon ja ruumala ning mittepdhiai-
nelahuse ruumala. Viimaste pbShjal saab arvutada tundmatu -
mittepchiainelahuse tipse kontsentratsiooni. Naiteks H2S0™-
lahuse kontsentratsiooni saab mddrata, kasutades  pohiainena
Na2C03 .

Naide. Valmistada 1 dwr 0,05 M H'SO™-lahust. TooO koos-

neb jargmistest etappidest: 1) Valmistatakse 1 dmb

rv 0,05 M (©) H2SO™-lahust, kasutades konts. H2SO™, mis on

9%-% Cc>» = 1,84 g/cm™ ja M(H2S04) = 98 g/mol).
Arwutama, mitu o konts. H?SO™ (V) tuleb vitta:

0,9 - 1,84 0,9 = 1,84

x Molaarse kontsentratsiooni C korral edaspidi Uhi-
kuid el toodao
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Vaikese mdotemensuuriga mdddetakse 2,8 cmb konts,
Ja lahjendatakse kolvis dest. veega kuni 1 dm5-ni. Lahus
segatakse hoolikalt. 2) Valmistatakse pohiaine Na2CO» lahus,

natt. 200 cm5. Arvutame,  kui palju tuleb selleks kaaluda
NaoCO®, kui M(Na2CO™= 106,0 g/mol:

m=VeCeM =0,2 . 0,05 «106,0 = 1,060 0.

luutilistel kaaludel voetud kaalutis lahustatakse
200-cm™ mectekolvis, lahjendatakse kuni margini ning segatak-
se vaga hoolikalt. 3) Saadud lahusest mdodetakse pipetiga
10 P kuni 25 o tiitrimisncusse ja tiitritakse indikaator
metitloranzi juuresolekul HgSO™-lahusega. Tiitrimistulemus-
test arvutatakse 10 mddtelahuse kontsentratsioon.

Kasitletud naites toimus madramine nn. pipeteen
rimismeetodil, mille puhul aine tépne kaalutis
lahustatakse mcotekolvis ja lahuse ruumala viiakse kuni mar-
gini. Parast lahuse valmistamist pipeteeritakse alikvootne
osa tiitrimisncusse ja tiitritakse.

Peale selle meetodi rakendatakse ka mm. kaaluti -
se meetodit, mille puhul vastava aine kaalutis
lahustatakse meelevaldses veehulgas ja kogu saadav lahus
tiitritakse.

Mootelahuse kontsentratsiooni madramisel pole tingimata
vaja kasutada pohiaineid. E"SO™-lahust vOib naiteks tiitrida
NaCH-lahusega, mille tipne kontsentratsioon on médaratud vas-
tava pbhiaine abil. See meetod on aga ebatdpsem, sest Uksi-
kute lahuste kontsentratsiooni maaramisel tehtud vead sum-
meeruvad.

Tiitrimeetria pohireegliks on: modte lahuse
kontsentratsioon tuleb madarata
voimalikult tapselt samades tin-
gimustes, mis esinevad analiilsi
puhul. Paljud katsevead osutuvad siis molemal juhul
Uhesuurusteks ja kompenseerivad Uksteist. Isegi ebadigesti
kaliibritud vci kaliibrimata pipetti vci mcctekolbi kasuta-
des voib saada oigeid tulenusi, kui vastava mcotela-

-1 -



huse kontsentratsiooni madramisel kasutatakse samu méotendu-
sid.

C©) Mcctelahuste valmistamiseks kasutatakse sageli nn.
fiksanaale, mis kujutavad endast Kkinnisulatatud
ampullides olevaid tapselt kaalutud reaktiivikoguseid, nait.
0,1 mooli jne. Fiksanaalist mdotelahuse valmistamiseks ava-
takse ampull ja viiakse selle sisu kvantitatiivselt md6te-
kolbi, mis tiidetakse margini veega.

4. HAEE-ALUSTIITRIMINE
(NEUTRALISATSIOONIMBETOD)
4.1. MEETODI ULDISELOOMUSTUS

Hape-alustiitrimine pdhineb reaktsioonil

HO* + OH = 2§70 (H+ + OH' = ~0).

Neutralisatsiooni meetod voimaldab kvantitatiivselt mdarata
happeid ja aluseid ning paljusid ndrkade hapete vOi nOrkade
aluste sooli, mis reageerivad hapete VvOi alustega stuhhio-
meetrilises vahekorras. Nii nditeks saab aniliiniunisooli
tiitrida alustega, karbonaate ja boraate hapetega jre.
Mcctelahusteks neutralisatsiooni meetodi korral on happe
HC1, 1~0™) wvei leelise (NaOH, KOH) lahus. Et nimetatud ai-
ned ei vasta pohiainetele esitatavatele nduetele, tuleb vas-
tavate lahuste tiitrid teha kindlaks tiitrimise teel. Leeli-
selahuse tiitri mddramisel kasutatakse pdhiainena tavaliselt
oblikhapet H2C204 . 2 10 vOi merivaikhapet HXCHNON. Happe
mootelahuse tiiter mddratakse koige sagedamini booraksi
Na2BAX7 « 10 10 vci sooda Na™CO™ abil. Mdlemad ained on
ndrga happe ja tugeva aluse reageerxmisel tekkinud soolad
ning hidroliisuvad vesilahuses. Seetdttu on nende lahused tu-
geva aluselise reaktsiooniga ja on happega tépselt tiitrita-
vad. Samuti on arusaadav, et happe (HCI, H2S0™) mbotelahuse
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olemasolu korral saab tiitrimise teel maarata niisuguste ai-
nete, nagu sooda, booraksi jne., sisalduse lahuses.

Hape-alustiitrimise tehnika seisneb jargmises. Kindlale
kogusele aluse (vci happe) lahusele lisatakse biretist happe
(vci aluse) mcctelahust, kuni mGlemaid aineid on kulunud
reaktsioonivOrrandile vastavates kogustes. Seda momenti ni-
metatakse stohhiomeetriamomendiks .

Kuna neutralisatsioonireaktsiooniga ei kaasne véaliseid
muutusi (nait. varvuse muutumine), tuleb stohhiomeetriamomen-
di kindlakstegemiseks kasutada indikaat ore 1id.
Tavaliselt kasutatakse mn. varvindikaatoreid (nait. metuul-
oranz, fenoolftaleiin), mille varvus muutub lahuse pH muutu-
misega. Tuntud on ka teised stohhiomeetriamomendi maaramise
viisid. Naiteks varviliste ja haguste lahuste tiitrimisel ka-
sutatakse  luminestsentsindikastoreid. Sageli kasutatakse
elektrimcctmisi nait. elektrijuhtivuse muutuse registreeri-
mist (konduktomeetriline tiitrimine) jne. Antud praktikumi,
raames kasutatakse stohhiomeetriamomendi kindlakstegemiseks
varvindikaatoreid.

4.2. INDIKAATORID

Neutralisatsioonimeetodi indikaatoreiks on orgaanilised
ained - ncrgad happed wvci alused, mille dissotsiatsioonil
tekkinud indikaatoriooni véarwus lahuses erineb dissotsiee-
rumata indikaatormolekuli varwusest. pH piirkonda, kus var-
vus muutub, nimetatakse indikaatori pdodrdealaks.
Indikaatoreid, mis dissotsiatsioonil eraldavad prcotoneid,
nimetatakse happelisteks indikaatoriteks (Hind), indikaato
reid, mis seovad prootoneid, aga aluselisteks indikaatoriteks
(IndOH):

Hind = H+ + Ind”* ,

IndCH - Ind+ + OH*“ .
Dissotsiatsioonil tekkinud indikaatoriooni (Ind~ vci Ind+)



varvus lahuses erineb dissotsieerumata molekuli varvusest.x

Vaatleme naitena happelist indikaatorit. Dissotsiatsi-
ooni kui tasakaaluprotsessi iseloomustab dissotsiatsiooni-
konstant

1E+ Lind"]
Khm = UHINd] .
s Lind ]ﬁ “nind
[Hind] C H+3

Indikaatorist tingitud varwus lahuses oleneb suhtest
£Ind™3 * C Hindi . Kuna g"TrH on konstantne suurus,  siis
happe lisamine viib QHINnd} suurenemisele ja £Ind'"J vahe-
nemisele, s.t. dissotsiatsioonitasakaal nihkub dissotsiee-
rumata molekulide tekke suunas ja llekaalu moodustab dissot-
sieerumata molekulidest tingitud varws. Vastupidi, leelise
lisamisel vaheneb [H+] ja [Hind] ning suureneb [Ind“3
ja lUlekaalu lahuses omandab indikaatorioonidest pohjustatud
varws. Kui dissotsiatsioon on toimunud 50 % ulatuses, siis
£Ind~.J = [Hind] ning vesinikioonide kontsentratsioon la-
huses on vcrdne indikaatorhappe dissotsiatsioonikonstandiga.
Sellist pH vaartust nimetatakse indikaatori ti i tr i —
misnaitajaks (tahist. pT). Tiitrimisnaitaja on
indikaatorile iseloomulikuks suuruseks. Mida ncrgem on ha-
pe, seda kergemal pH vaartusel muudab ta oma varwust. Vaat-
leme naitena kcige sagedamini kasutatavaid indikaatoreid -
metilloranzi ja fenoolftaleiini. Ketulloranz, mis dissotsi-
eerub

Hind v=- H+ + Ind“ ,
punane kol lane

on suhteliselt tugev hape (PKATRO = 3,7). Tugevahappelisea

Varvuse erinevus on tingitud kromofoorsete rihmade
tekkest vci kadumisest vci  Uhtede kromofoorsete rihmade
asendumisest teistega lahuse pH muutumisel.
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keskkonnas (pH f 3,1) on metiuidloranz pohiliselt diseotsiee—*
rumata molekulide kujul ja lahus on punane. Lahustes, mille
pH > 4,4, on ulekaalus aga indikaatorioonid ja lahus on koi—*
lane. Intervallis 3,1<4>pH ~4,4 muutub lahus jark-jargult
punasest kollaseks, nii et igale pH vaartusele vastab var-
wuse teatav varjund (ndit. pH = 4 juures on lahus ora?). "Val-
Jaspool indikaatori poordeala, mille ulatuse madrab silma
tundlikkus, indikaatori varvus happe vOi aluse lisamisel ei
muutu. Metviiloranzi korral suudab silm eristada varvuse muu-
tust veel juhul, kui Jjundl ja Tard*™[ suhe on 4. Kui la-
huse pH < 3*1» vdime lisada veel hapet, lahuse varwus jéab
endiselt punaseks. Kui lahuse pH ™ 4,4, siis aluse edasisel
lisamisel lahuse varvus jadb kollaseks.
Fenoolftaleiin, niis dissotsieerub

Hind H+ + Ind” ,

varvusetu punane

on vaga ndrk hape (pKRjnd = 9,2) ja dissotsieerub margata-
valt alles aluselises keskkonnas. Seetdttu asub indikaatori
poordeala pH vahemikus 8-10. pH< 8 puhul on Indikaator
varvusetu, pH” 10 puhul erepunase varwvusega. Nimetatud pH
intervallis omandab varvusetu lahus jark-jargult erepunase
varwuse. Fenoolftaleiini korral, kus véarwvust omab ainult uks
vormidest - indikaatorioonid, on eriti tihtis ka indikaatori
kontsentratsioon lahuses. Mida suurem on kontsentratsioon,
seda madalamal pH vaartusel muutub mérgatavaks ioonidest poh-
Justatud roosa varvus. Kui indikaatori vaikestel kontsentrat-
sioonidel Ifpetame tiitrimise pH = 9 jJuures, siis suurte?
kontsentratsioonidel tekib margatav punane varws juba pH =
= 8 juures.

Eeltoodust jargneb, et tiitrimisel eri indikaatoreid ka-
sutades I0petame tiitrimise erinevatel pH vaartustel. See on
vaga oluline, kuna stiuhhiomeetriamoment erinevate ainete
tiitrimisel asub vastavalt tekkivate produktide happelis-alu-
seiistele omadustele erineval pH vaartusel.

Kasutatakse ka indikaatoreid, mille vtrvus muutub mitu
korda olenevalt pH-st, s.t. neil on mitu pddrdeala.
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4.3. indikaatori valik

Tiitrimine tuleb 18petada stohhiomeetriapunktis, s.o.
momendil, kus mb&lemaid reageerivaid aineid on ara tarvita-
tud reaktsioonivorrandile vastavas koguses. Naatriumhtdrok-
siidi tiitrimisel vesinikkloriidhappega tuleb viimase lisa-
mine Idpetada siis, kui kogu NaOH on muutunud naatriumklo-
riidiks. Kuna NaCl vesilahus on neutraalse reaktsiooniga,
siis on tiitrimise I6pu tunnuseks lahuse neutraalsusmomendi
saabumine, s.o. pH = 7,

Stohhiomeetriamoment ja neutraalsusmoment ei lange aga
sageli kokku. Olenevalt tiitritavate ainete happelis-aluse-
listest omadustest voivad tekkida hidrolulsuvad soolad, mil-
le lahused on kas happelise vci aluselise reaktsiooniga.
Hudroluusi ei toimu, kui sool on moodustunud tugevast hap-
pest ja tugevast alusest. Seega tuleb tiitrimine eri juhtu-
del I6petada erinevatel pH vaartustel olenevalt tiitritava-
te hapete ja aluste loomusest (Jja samuti nende kontsentrat-
sioonist). Selle illesande lahendamine on voimalik, sest eri
indikaatorite varvus muutub erinevatel pH vaartustel. Jare-
likult oleneb kdik indikaatori Oigest valikust. St orien-
teeruda selles tiitrimeetria kdige tdhtsamas kisimuses,
vaatleme pH vaartuse muutumise kaiku kcige tuupilisematel
tiitrimisjuhtudel.

1. Tugeva happe tiitrimine tugeva alusega (vci vastupidi)

Oletame naiteks, et me tiitrime 20 cv5 0,1 M HCI-la-
hust 0,1 M NaOH-lahusega. Tiitrimise algul on meil HCI
0,1 M lahus, mille 1 dn5 on 0,1 mooli H+, jérelikult pH =
= 1. Oletame niud, et 90 % HCI-st on juba tiitritud. Vaba
hapet on jadnud 10 % esialgsest hulgast, etis 0,01 mooli
1 dm5 kohta,x jarelikult lahuse pH = 2. Samasugusel vVvii—

X Arwutuste lihtsustamiseks me el arvesta lahuse ruum-
ala suurenemist_tiitrimise kéigus, sest see ei avalda olu-
list mju tiitrimiskcvera kujule.
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sil leiame, et P % HCI neutraliseerimise jarel on pH = 3,
Ding 999 % jarel 4. Kui kogu HCI (100 %) on neutraliseeri-
tud, on lahuses ainult NaCl ja pH = 7.

Oletame nlid, et me lisame 100,1 % leelist, s.t. 0,19
leelise liiga. NaOH kontsentratsioon lahuses on siis 10
mooli 1 dm kohta. Kuna NaOH on taielikult dissotsieerunud,
siis COH-] = 10-4. Et [H+3* Coh*“] = 10-3A, siis [H+tO =
= 101® ja pH = 10. Analoogiliselt leiame, et 1% NaCH liia
korral on pH = 11, 10 % NaOH liia korral on pH = 12 jre. Saa-
dud tulemused on esitatud joonisel 1.

Kéveraid, mis naitavad pH muutumise kaiku tiitrimisel,
nimetatakse tiitrimiskcve rateks.

Joon. 1. pH muutumine 20 car 0,1 M HCI-lahuse
tiitrimisel 0,1 M NaCH-lahusega. n

Abstsissteljele kantakse lisatud mcctelahuse  ruumala
ehk leelise suhteline hulk (happe moolide arvuga vorreldes)
tiitrimise eri momentidel, ordinaatteljele vastavad pH
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vaartused. Vaadeldes tiitrimiskbverat, ndeme: 1) stohhiomeet-
riamoment langeb kokku neutraalsusmomendiga; 2) kui peaaegu
kogu happe (99,9 %) neutraliseerimise kestel muutub pH ai-
nult 3 Uhiku vorra (1-st 4-ni), siis uleminek 0,1 % happe
liialt 0,1 % leelise liiale toob endaga kaasa pH muutumise 6
Uhiku vorra (4-st 10-ni). Seega alandab 1 -2 tilga NaOH-la-
huse lisamine tiitrimise I6pul H+ kontsentratsiooni lahuses
miljon korda. Selline pH jarsk muutus tiitrimiskdvera kaigus
on tiitrimisel viga téhtis, sest pH jarsule muutusele 1
tilga NaOH-lahuse toimel kaasneb indikaatori varwvuse jarsk
muutus.x Kui tiitrimiskdveral ei oleks pH hipet, ei oleks
vOimalik tiitrimise I0ppu Kindlaks maarata (lahuse varvus
muutuks jark-jargult). Millist indikaatorit valida? Tiitri-
miskcvera kulgu jalgides ndeme, et antud juhul vOime kasuta-
da nii fenoolftaleiini kui ka metiuloranzi. Fenoolftaleiini
korral I0petame tiitrimise kull leelise liia juuresolekul (pH
vaartusel 9), kuid see liig on alla 0,1 %, sest juba NaOH
0,1 % liia puhul on pH = 10. Kasutades indikaatorina metuul-
oranzi vOi metullpunast, millede tiitrimisnditajad on vasta-
valt 4 ja 5,5, Iopetame tiitrimise enne stohhiomeetriapunkti,
kuid happe liig tiitrimise 18pp-punktis ei Uleta 0,1 % tiit-
rimiseks voetud happe kogusest, s.t. ei Uleta harilikke tiit-
rimisvigu (ebatdpne ruumala mdotmine jne.). Sama kehtib ka
teiste tugevate hapete tiitrimisel tugevate alustega (\ci

vastupidi), kul nende kontsentratsioon ei ole alla 0,IM. Kui
kontsentratsioonid on madalamad, siis ei ole enam Ukskoik,
millist indikaatorit valida. Tiitrides nait. 0,01 M HCI-la-
hust NaCH mGotelahusega, algab pH hipe pH vaartusel 5. Sel
Juhul ei ole voimalik kasutada metuuloranzi, mille tiitri-
misnditaja pT = 4 ulatub valja pH hippe piiridest. Arvutused
naitavad, et metuuloranz annab sel juhul 2-% vea, s.o. muu-

N - _
Mlg_a tugevamini muutub pH, seda rohkem peab ju muutu-
ma suhe —1— o , mille vadrtusest sb6ltub lahuse varwus (vt.

Lind J
k. 14).
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dab varwust sel momendil, kui on tiitritud ainult 98 % hap-
post. Indikaatori valiku pbhireegel: igal tiitrimisel vBib
kasutada ainult neid indikaatoreid, mille tiitrimisnaita.jad
asuvad tiitrimiskdveral esineva pH hippe piirides.

2. Nbrga happe tiitrimine tugeva alusega

Tiitrimise kdigus moodustuva soola lahus on hudrollisi
tottu aluselise reaktsiooniga,mistottu on stohhiomeetriamo-
mendil pH >7. Jarelikult tuleb ndrkade .hapete tiitrimisel
kasutada indikaatoreid, mille poordeala langeb aluselisse
piirkonda. Indikaatoreid, mille poordeala asub  happelises
keskkonnas, pole vbimalik kasutada, sest nad muudavad oma
varvust enne stohhiomeetriapunkti. Tiitrimiskdverate uuri-
mine Kinnitab seda. Nende kdverate joonestamiseks vajalikud
arvutused on keerukamad. Antud juhul ei saa H+ kontsentrat-
siooni vOrdsustada kogu happe kontsentratsiooniga (nagu te-
gime tugeva happe korral), vaid see tuleb arvutada dissot-
siatsioonikonstandist léhtudes. Joonisel 2 on nditena too-
dud 0,1 M CH"COCH tiitrimiskdver 0,1 M NaOH-lahusega (pi-
dev joon). Punktiirjoonega on vordluseks antud 0,1 M HCI
tittrimiskdver 0,1 M NaOH-lahusega tiitrimisel, millestnéh-
tb.: 1) stoéhhiomeetriamoment ei Uhti neutraalsusmomendiga,
vaid asub pH = 8,87 juures, kuna tiitrimisel tekkiv sool
CH"GOONa allub hidroliitsile

CHMCOONa + ~0 = CHjCOOH + NaOH;

2) pH hipe tiitrimiskdveral on tunduvalt véaiksem kui HCI
tiitrimisel, ulatudes pH vaartusest 7,73 (0,1% hapet liias)
pH vaartuseni 10 (0,1 % leelist liias). Pdhjuseks on asja-
d?.u, et CH"GOOH kui ndrk hape tekitab lahuses palju vaikse-
ma H+ kontsentratsiooni kui HCI. Seetdttu on tema pH vaar-
tus alati suurem kui samasuguse kontsentratsiooniga HCl-la-
husel. Jarelikult peab ka pH hipe tiitrimiskdveral algama
palju suuremast pH vaartusest kui HCI puhul. Hipe I0peb aga
mdlemal juhul pH = 10 juures, kuna tiitrimiseks kasutatakse
sama leeliselahust (0,1 M NaOH). Taiesti sobivaks indikaa-

- 19 -



Joon. 2. pH muutumine 20 om 0,1 K
CHMCOOH tiitrimisel 0,1 M
NaOH-lahusega.

toriks on antud juhul fenoolftaleiin, kuna selle tiitrimis-
naita-ia (pT = 9) asub pH hippe piirkonnas ja on véga l1&he-
dane stohhiomeetriamomendile (b. = 8,87.). Metiiuloranz muudab
oma varvust ammu enne stoéhhiomeetriamomenti .

3. Norga aluse tiitrimine tugeva happega

Tiitrimise kaigus moodustuva soola lahus on sel juhul
hiudrolitsi tottu happelise reaktsiooniga, mistottu on stih-
hiomeetriamomendil pH ~ 7 . Jarelikult tuleb ndrkade aluste
txitrimisel kasutada indikaatoreid, mille tiitrimisnditaja
pT < 7. Oletame naiteks, et tiitritakse 0,1 M NH® <« i"O-la-
hust 0,1 M HCI-lahusega. Tiitrimiskdver on toodud joonisel
3 (pidev joon). Punktiirjoonega on antud tugeva aluse 0,1 M
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lahuse -tiitrimiskdver 0,1 I HCI-lahusega. Moodustuva soola
NHACI vesilahus on hudrolutsi tottu happelise reaktsiooniga
(\NHCH + = NH* « H20 + HCI). Stohhiomeetriamoment asub
pH = 5»12 juures ja pH hipe ulatub pH vadrtuselt 6,24 (alu-
se liig 0,1 %) pH vaartuseni 4 (HCI mdotelahuse liig 0,1 %).
Jarelikult satuvad metilloranzi (4) ja metiilpunase (5*5)
tiitrimisnaitajad hippe piirkonda ja annavad tiitrimisel
tapseid tulemusi. Nende varvus muutub jarsult mdotelahuse
the tilga toimel. Fenoolftaleiini varwus hakkab muutuma, kui
lahuses on veel Ule 50 % tiitrimata ammoniaaki.

0 50 100 150 200 *HC1
0 10 20 50 40 e**oti-n eci

Jooni 5. pH muutumine 20 cm5 0,1 M NH™ «~0
tiitrimisel 0,1 M HCI-lahusega.

4 _ Norga Uaope tiitrimine ndrga alusega (ja vastupidi)

ei ole voimalik, kuna tiitrimiskdveral puudub pH hipe. See-
tottu ei esine momenti, mil indikaatori varvus muutuks jJér-
sult Uhe tilga mdotelahuse lisamisel.
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Niisugune pH huppe kadumine toimub ka
neil juhtudel, kus tiitritakse kiull tugeva happe vbi tugeva
alusega, kuid tiitritav aine on vaga nork elektroliut voi
tema lahus on vaga lahjendatud. Ko&igil neil juhtudel on tap-
ne tiitrimine voimatu ega leia seetdttu rakendamist.

4.4. PRAKTILISED TOOD

4.4.1. VESINIKKLORIIDHAPFE MCIOTEBAHTBE VAIAHSTAMINE

Kuna kontsentreeritud vesinikkloriidhape ei vasta po-
hiaine omadustele, siis koosneb t66 kolmest etapist: a) li-
gikaudu 0,1 M HCI-lahuse valmistanine; b) pdhiaine
(NazB™O™ = 10 £30) tipse kontsentratsiooniga lahuse valmis-
tamine; ©) HOl tapse kontsentratsiooni madramine tiitrimi-
sel pdhiainelahusega.

T6O GUlesanne . Valmistada 1 dm (Vj) <90,1 U
(© HC1 mootelahust.

a) Arwtada, mitu cm (V) konts, soolhapet,mis sisaldab
36 - 38 % HCl ja tihedus on 1,19 g/cn, tuleb v6tta:

C .V .M . 100 0,1 .1 .36,45 . 100
VE—— jTTp———————- * A .119--—--85 =

Leitud koma. vesinikkloriidhappe ruumala mdota mccte-
mensuuri®a, valada kolbi ja lisada teise mcctemensuuriga
destilleeritud vesi. Lahus segada hoolikalt.

b) Arvutada, mitu g NaBOAN . 10 H20 (md buleb kaa-
luda 100 e (y ) 0,05 M (€ lahuse valmistamiseks, kui
booraksi molaarmass on 581,4 g/mol:

Cv W .U(Na,BI©,,. I0H) 0,05 =« WO . 381,4
0 - - = e 0T ——————- — 1,907 g-

Kaaluda tehnilistel kaaludel ligikaudu 1,9 g booraksit
(booraks peab olema eelnevalt Umberkristalliseeritud ja pc-
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hiaine omadustele vastav)x. Veetud kaalutis kaaluda analili-
tilistel kaaludel tépselt (viga - 0,0002 g). Kaalutud aine
lahustada 30 - 40 o vees noOrgalt soojendades ja klaaspul-
gaga segades. Jahutada lahus toatemperatuurini ja viia kvan-
titatiivselt Ule 100-cm™ mcctekolbi ning taita destilleeri-
tud veega margini. Lahus segada hoolikalt ja arvutada tapne
kontsentratsioon (4 tivenurbrit-):

mb . 1000 * mb . 1000
Cb= M(Na2B407 . 10 ~0) .~ .381,4 . 100
(9] Burett loputada happelahusega ja taita sobiva ker-

guseni. Soovitav on alustada tiitrimist O-nivoolt. 100 an
mahuga keeduklaasi pipeteerida 10 cm2 booraksilahust (pi-

pett tuleb eelnevalt loputada booraksilahusega) ja lisada

1-2 tilka indikaatori- (metilloranz) lahust. Lahus omandab

kollase varvuse, Tiitrida happelahusega, kuni lahus Uhest

tilgast happest muutub oranziks. Leida tiitrimi-

seks kullunud vesinikkloriidhappe ruumala tipsusega - 0,02

art.  Korrata tiitrimist seni, kuni saadakse vahemalt kolm

kokkulangevat tiitrimistulemust, s.o. ruumalade erinevus ei
uleta 0,05 am™. Saadud tulemustest leida aritmeetiline kesk-
mine ja arvutada vesinikkloriidhappe mdotelahuse tipne kont-
sentratsioon tépsusega 4 tuvenumbrit.

Tittrimisreaktsioon Na2BMy + 2 HC1 + 5 170 =

=2 NaCl + 4 EjBOy

Reaktsioonivorrandist on ndha, et 1 mool booraksit rea-
geerib 2 mooli vesinikkloriidhappega, jarelikult

4DV 5=, allt BHor . 2GR "P

X Vesilahustes booraks hiudroliisub vastavalt vorrandi-
le NaVOr; + 7 H20 = 2 NaOH + 4 HBO™. Seetdttu on ooorakat-

lahus aluselise reaktsiooniga ja teda saab tiitrida hapete-
oa.



kus - booraksilahu.se kontsentratsioon,

- tiitrimiseks veetud booraksilahuse ruumala
(10 cm),

- tiitrimiseks kulunud HCI-lahuse ruumala (cnr)»

« °HC1 * 56,46
Hl = 1556 *
sest M(HC1) = 36,46 g/mol.

4.4.2. NAATBIUMHUDHOKSUDI MOOTELAHUSE VAIAHSTAMINE

Naatriumhidroksiid on higroskoopne aine, samuti rea-
geerib ta 6hus leiduva susihappegaasiga. Seega sisaldab tah-
s.e NaOH alati tunduvas hulgas niiskust ja naatriumkarbonaa-
te mistdttu ei ole vdimalik valmistada NaOH m&dtelahust
tapsest NaOH kaalutisest. Anallisi tapsete tulemuste saami-
seks el tohi NaOH m&otelahus oluliselt sisaldada Na200™.
Seetdttu ei valmistata tavaliselt NaOH mdotelahust tahkest
NaOH-st (mis sisaldab Na~C0”™), vaid NaOH kullastatud lahu-
sest (50-%, y= 1,53 g/cm5). Viimasest Na™CO™ sadeneb
valja. Vees lahustunud 002-st vabanemiseks tuleb NaOH
mcctelahuse valmistamiseks kasutatavat vett eelnevalt keeta
(védhemalt 15 min.) ja siis Kkiiresti jahutada. Et valtida ohu
COp neeldumist valmistatud NaOH-lahuses, tuleb kolb hooli-
kalt salgeda.

ToO koosneb kolmest etapist: a) ligikaudu 0,1 M NaOH-
lahuse valmistamine; b) pohiaine @GCNO" . 2 HO) tépse
kontsentratsiooniga lahuse valmistamine;c) NaOH tdpse kont-
sentratsiooni mdaramine tiitrimisel pohiainelahusega.

TO6O Glesanne . Valmistada 1dmn5¢j) 0,1 M
(© NaOH mddtelahust, kui b i(\H) = 40,00 g/mol.

a) Arvutada, mlxtu ar 50-% NaOH-lahust (V) f =
g/cm5  tuleb modta:
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C.VT -M(NaOH) .100 0,1.1.40,00-100 3
Vo= St TR = roima el = 5,2 an.

Leitud NaOH-lahuse ruumala mddta vaikese mcOtemensuu-
riga, viia kolbi ja lisada teise mdotemensuuriga &sjakeede-
tud destilleeritud vesi. Sulgeda kolb ja segada lahus hooli-
kalt.

b) Arwutada, mitu g pohiainet H2C20™.2 HYO, mille mo-
laarmasson 126,0 g/mol, tuleb kaaluda 100 e (W 0,5 M

© Iahuse valmustamuseks-
VK _M(H2C20v 2 170) 0,05.100.126,0

m.,= ... =—— — - —-=0,63g-
od 1000 1000 9

Kaaluda tehnilistel kaaludel ligikaudu 0,63 g oblikha-
pet. Veetud kaalutis kaaluda analuutilistel kaaludel tapselt
(viga - 0,0002 g). Kaalutud aine viia kvantitatiivselt (le
100-cm™ mcctekolbi ja taita destilleeritud veega margini.
Kolb sulgeda korgiga ja lahus segada hoolikalt. Arvutada po-
hiaine lahuse tipne kontsentratsioon:

m , . 1000
C =- 125,0 135" ; mob “ oblikhappe kaalutis (Q)-

©) Burett loputada NaOH-lahusega ja taita sobiva Kkor-

guseni. 100-cm™ mahuga keeduklaasi pipeteerida 10 cn™ oblik-
happelahust (pipett tuleb eelnevalt loputada md6detava lahu-
sega) ja lisada 3 - 4 tilka indikaator fenoolftaleiini la-
hust. Tiitrida NaOH-lahusega, kuni Uhest tilgast naatrium-
hidroksiidist lahus omandab roosa varwuse. Leida  tiitrimi-
seks kulunud NaOH-lahuse ruumala tépsusega -0,02 o*. Korra-
ta tiitrimist, kuni saadakse vdhemalt kolm Uhtelangevat tiit-
rimisculemust (erinewvus ei Uleta 0,05 cerd. Saadud tulemus-
test leida aritmeetiline keskmine ja arvutada NaOH mddtela-
huse tipne kontsentratsioon (4 tivenumbrit).

Tiitrimisreaktsioon

H2C2°4 + 2 NaOH = Na2C2°4 + 2 H2°*
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Reaktsioonivorrandist on ndha, et 1 mool oblikhapet reagee-
rib 2 mooli naatriumhidroksiidiga, jarelikult

—n—gQ‘g—,—M’m_——— = —17- o §‘ﬂ
NaOH « NaOH
2 Gob “ Vab
NaOH = A aoH
kus Cct - oblikhappelahuse kontsentratsioon,
v A - tiitrimiseks voetud oblikhappelahuse ruumala ,
~NaOH “ kulunud NaOH-lahuse ruumala (o)
R m CNaOH * ~°»00
NaOH = ———3U3--———- *

4.4.3. NAATRIUMHUDROKSIIDI JA NAATRIUVKABBONAADI
MAARAMINE TEHNILISES NAATRIUMHUDROKSIIDIS

NaOH ja NaCO™N maaramine viiakse labi tiitrimisel HC1
mcctelahusega. Madramise teeb voimalikuks asjaolu, et Na2Con
on kahealuselise happe H2CO™ sool. Selle happe dissotsiat-
sioonikonstandid on erinevad (K, = 4,3 < 10"\ KO =

= 5*%6 *10‘11). Soola neutraliseerimine toimub kahes jar-
gus. Peale NaOH neutraliseerimist NaOH + HCI = NaCl + H20

toimub reaktsioon
Na2C05 + HCI = NaHCO™ + NaCl.

Kui see reaktsioon on praktiliselt 18ppenud, hakkab toimuma
reaktsioon
NaHCO™ + HCI = CO2%+ H20 + NaCl.

Jarelikult on Na2CO™ neutraliseerimisel kaks stihhiomOetria-
momenti, kusjuures lahuse pH esimeses stohhiomeetriapunk-
tis erineb tunduvalt lahuse pH vaartusest teises stohhio-
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meetriapunktis, sest NaHCOM erineb tugevasti oma happelis-
aluseliste omaduste poolest ENCOM-st. Molema stohhiomeet-
riamomendi juures esineb ka pH hipe.Joonisel 4 on toodud pH
muutumine naatriumkarbonaadi vesilahuse tiitrimisel HCl1-

PH
2
Ve-faiiilorans “\ I Wil pH,
95— 9,0-
10,0_
MaHCO£+ 1°,5 -
6 4C02 zo,0 4,09
r¥fQ- . reroon
10 o
HCO, 00—
12 O\
r
Tiiirimine H*Z2coa—---—- *
50 100 150 G5HCI
liiirimtne HgC
100 50 0 - %, NaOH

Joon. 4. Na2CO™ ja H2COj tiitrimiskdverad,

lahusega (vasakult paremale) ja H2CO™ tiitrimiskdover NaOH-
Jahusega (paremalt vasakule). Nagu ndeme, on tiitrimiskcve-
rad praktiliselt kokkulangevad. Na"CO™ esimene stuhhiomeet-
riamoment (pH = 6) asub fenoolftaleiini pldrdealas, teine
stohhiomeetriamoment (pH=4) vastab aga metulloranzi tiitri-
misnditajale. Jarelikult on voimalik neid kaht indikaatorit
kasutades teha kindaks mdlemad stc3hhiomeetriamomendid.
Reaktsioonivorranditest nahtub, et Uhe mooli NapOO™ tiitri-
miseks kuni NaHCOj-ni kulub Uks mool  vesinikkloriidhapet.
Niisama palju hapet kulub NaHCO™ edasiseks tiitrimiseks si-
sihappeni. NaOH tiitrimine toimub praktiliselt thielikult juba
fenoolftaleiini juuresolekul (vt. joon. 1), kuna pH  hipe
on vaga ulatuslik (4 - 10). Jarelikult, tiitrides Tfenool-
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ftaleiini juuresolekul ,tiitritakse ara kogu NaOH ja Na2COj
kuni NaHCOM-ni. Lisades nuid samasse lahusesse metiuloranzi,
tiitritakse NaHCO™ kuni CO2-ni. Anallisi tulemuste po&hjal
saame kindlaks teha, kui palju HC1 kulus Na2CO™  tiitrimi-
seks ja kui palju NaOH tiitrimiseks. Lihtne on naha, et kui
fenoolftaieiini juuresolekul kulus tiitrimiseks x or ja
metitloranfi juuresolekul y o HCI-lahust, siis kulus
Na2CO™ tiitrimiseks 2 y cn™ ja NaOH tiitrimiseksx -y om
HC1 mdbtelahust.

TOO GUlesanne . Maarata NaOH ja Na2®,j prot-
sendiline sisaldus tehnilises naatriumhidroksiidis. To60
koosneb kahest etapist: a) analllsitava objekti (tehniline
naatriumhidroksiid) tapse kaalutise votmine ja b) NaOH ja
Na2CO™ hulga mdaramine tiitrimisel HC1 mbotelahusega indi-
kaatorite fenoolftaieilini ja metuuloranzi juuresolekul.

a) Anvwutada, kui suur kaalutis tehnilist naatriumhid-
roksiidi tuleb votta, kui on kasutada 0,1 M HC1 m&dtelahus,
100-cn™ mectekolb ja tiitrimiseks peab kuluma 10 — 20 o
HCI-lahust, Kul votta aluseks NaOH molaarmass, siis

CKci .VHCi-VK .M(NaOH) 0,1.10.100.40,00 0.4 g
VNaOH . 1000 10 * 1000

Tegelikult kaalutakse rohkem, sest Nap00" molaarmass cn
suurem, samuti sisaldab tehniline seebikivi kullalt suurel
maéral niiskust.

Kaaluda tehnilistel kaaludel 1 g tehnilist naatrium-
hudroksiidi. Voetud kaalutis kaaluda analultilistel kaalu-
del tipselt. Kaalutud aine viia kvantitatiivselt 100-c
kolbi (V) ja taita destilleeritud veega kuni kriipsuni.
Kolb sulgeda korgiga ja segada hoolikalt kontsentratsiooni
rht lustumiseni .

b) Burett loputada vesinikkloriidhappe mcctelahusega ja
taita sobiva korguseni. Keeduklaasi mahuga 100 o pipe-
teerida 10 o™ wuritavat lahust (W) ja lisada 3-4 tilka
fenoolftaleiinilahust. Lahus varvub punaseks. Tiitrida HC1
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mcote lahusega, kuni tiitritav lahus muutub Uhe HCI-lahuse til-
ga toimel varwusetuks. Vctta buretilt lugem, lisada tiitri-
tavasse lahusesse 1 -2 tilka metutloranzilahust ja tiitri-
da, kuni lahus varvub Uhest HCI-lahuse tilgast roosakaks.
Vctta buretilt lugem. Korrata maaramisi, kuni saadakse vahe-
malt kolm Uhtelangevat tulemust (erinevus mitte tGle0 05cm5).
Saadud tulemustest leida aritmeetiline keskmine ja arvutada
NaOH ja Na2CO™ protsendiline sisaldus tehnilises naatriumhid-
roksiidis jargmiste seoste alusel:

(X -y) = CHCL . M(NaOH) .V~ . 100

FHUEH» m—mm e 1000 « V em 7
kus x -y - NaOH tiitrimiseks kulunud HCl-lahuse ruumala
(cmb); 4
cich - HCI-lahuse kontsentratsioon;
m - tehnilise naatriumhidroksiidi kaalutis (Q);

2y . CHCL . M(Na2C05) . Vk . 100
Na2C05 =

2 .1000 . v .m
kus y - pool Na2CO™ tiitrimiseks kulunud HCI-lahuse
ruumalast (cmb).

4.4-4. VEE MOODUVA KAREDUSE MAARAMINE

Vee karedus on tingitud sellest, et ta sisaldab lahus-
tuvaid kaltsiumi- ja magneesiumisooli. Mo6duv Isaredus on tin-
gitud kaltsiumi ja magneesiumi vesiniksooladest Ca(HCOM?2 ja
Mg(HCO™M)2. Vee keetmisel need soolad lagunevad,  tekitades
sademe ja karedus kcrvaldub, nait.

o

Ca(HCO0j)2 = CaCOr 4 + H20 + CO2f

Pusiv karedus on tingitud kaltsiumi ja magneesiumi teis-
te soolade sisaldumisest vees. PUsiv karedus ei ole keetmi-

- 29 -



sel kdrvaldatav. Pusiva ja modduva kareduse summa annab vee
Uldkareduse.

Too Ulesanne . Maarata kraanivee mooduv ka-
redus.

Maaramine . 300-c mahuga Erlenmeyeri kolbi
pipeteerida 100 cm kraanivett, lisada 2 -3 tilka me-
tuldloranzi ja tiitrida HCI médtelahusega. Korrata tiitrimist
veel 2 -3 korda ja votta Uksteisele ldhedastest tulemnustest
aritmeetiline keskmine.

Tiitrimisreaktsioon

Ca(HC05)2 + 2 HOlI = CaCl2 + 2 CO2F + 2 PO.

Vee mooduvat karedust iseloomustab 1 dm™ vees lahustunud
Ca(HCC2)2 ja Mg(HCO™M)2 millimoolide arv. Viimane on arvuta-

b 1000 ..VHO1 . CHCL £ 3.
n-— — ™ NujoX/dw / f
3 2 «TP
kus vy - 100 o kraaniveg tiitrimiseks kulunud HCI-la-
huse ruumala (cnr),
Crci - HCI-lahuse kontsentratsioon.

4.4.5. NAATRIUMHUDROKSIIDI MIFIRAMINE

TO6O Ulesanne . Maarata NaOH mass uuritavas
lahuses.

Maadramine . Viia kolvis olev NaOH-labus lehtri
ja klaaspulga abil kadudeta ule 100-cm3 mccte-
kolbi. Parast lahuse Uleviimist loputada hoolikalt (7 - S
korda) vaikeste hulkade destilleeritud veega ning lisada
pesuvesi kolvis olevale lahusele (santi ilma kadudetal).
Taita mdotekolb tipselt margini, sulgeda korgiga ja segada
vaga hoolikalt kuni kontsentratsiooni Uhtlustumiseni. Lopu-
tada biretti 2 - 3 korda HCI mddtelahuse vaikeste hulkadega
(3-5 ar) ja taita biurett mddtelahusega sobiva kdrguseni.
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Jargnevalt loputada pipetti 2-3 korda vaikeste hulkade
moodetava NaOH-lahusega (3 — 5 cm5). Marga pipetti mitte
viia mdGtekolbi, vaid kallata lahust eraldi  keeduklaasi.
Mcotekolvist voib mddta pipeti abil lahust ainult loputatud
pipetiga. Pipeteerida 10 e NaOH-lahust ja kanda see 100—
o keeduklaasi, kuhu lisada 1 tilk metuiloranzilahust. La-
hus omandab kollase varwuse. Tiiltrida seni, kuni Uhest til-
gast HCI-lahusest varvub tiitritav lahus oranziks.
Tiitrimise I6pul lisada HCI-lahust aeglaselt, et valtida ja-
rel Jooksuviga. Leida tittrimiseks kulunud HCI-lahuse ruum-
ala tipsusega - 0,02-0,03 ar*. Korrata tiitrimist,kuni saa-
dakse vghemalt kolm Uhtivat tulemust, Cerinewus ei Uleta
0,05 cm ). Tulemustest leida aritmeetiline keskmine ja arvu-
tada lahuses olnud NaOH mass tapsusega 4 tivenurbrit,
Tiltrimisreakteioon: NaOH + HCl = NaCl + H20.
Vorrandist nahtub,et 1 mool NaCH reageerib 1 mooli HCl-ga:

_ VHC1 *OC']'-|91 *VK*M . VHC1 * CHC1 *100* 40*00 (SS(

=— Wa STOT————==% ————— iotioii————o ,
kus - tiitrimiseks kulunud HCI-lahuse ruumala (cmb5);
n
HCl - HCI-lahuse kontsentratsioon;

3
“NaOH ““ tiitritava NaOH-lahuse ruumala (10 cm ).

vV~ - mddtekolvi ruumala, milles valmistati NaOH-
lahus (100 am).

5. KOMPLEKSONOMEETRIA
5.1. MEETODI ULDISELOOMUSTUS

Kompleksonomeetria on tiitrimeetria meetod, mis pdhineb
pusivate vees hasti lahustuvate sisekompleksihendite (komp-
leksonaatide) moodustumisel metallide katioonide ja komplek-
soonide vahel. Kompleksoonid on aminopolikarbokstlulhapped ja
nende soolad. Lihtsamaks kompleksooniks on nitrilotrietaan-
hape ehk kompleksoon I:
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0”~0OCH
< CH2COOH.
‘CH2COOH

Suure praktilise tihtsuse on omandanud neljaaluseline etu-
leendiami intetraetaanhape (kompleksoon 1X):

HOOCH2CY C~COOH

N— CH. CH™

HOOC’\C/ \ C~COOH

(mida luhendatult tahistatakse HYY-na). Eriti palju on ka-
sutatud tema dinaatriumsoola (Na2H2Y) ehk kompleksoon 111.
Viimane on vees hasti lahustuv.

Kompleksoonid sisaldavad kahte erinevat funkt-
sionaalset rihma (karhokstiilrihma - COOH ja amiinset lam-
mastikku). Kumbagi rithma vOib Uhes molekulis olla mitu.
Reageerimisel raskemetallide vOi leelismuldmetallide kati-
oonidega asenduvad kompleksoonides karboksutlrihma vesini-
kud. Amiinse lammastikuga tekib metalliioonil koordinatiiv-
ne side. Ligandi polUdentantsuse tcttu liidab ks komplek-
soon 111 molekul endaga tavaliselt the metalliiooni: tekivad
1:1 tiipi kompleksid. Me(1l), Me(1Il) ja Me(1V) korral moo-
dustuvate komplekside ehitust vcib lihtsustatult Kkirjeldada
Jargmiselt:

C~Coo™

K£J000-

A--1f(m)

c”~cooJdJ ANCH~CO04
CH2C00 “CIC00 ~CPNCOO
(MeY2-) ey QeY)



Komplekside ruumilist struktuuri toodud skeemid ei pee-
gelda. Metalliioonide seondumine mitmesse viie- voi kuueli-
lilisse tsuklisse annab kompleksidele suure puUsivuse. Komp-
leksimoodustaja okstidatsiooniastme suurenemisega tsiklite arv
kasvab.

Kompleksonaatide moodustumise taielikkus oleneb lahuse
happesusest. Ligandina esinev Y4“ tekib ndrga happe HYY ast-
melisel dissotsiatsioonil. Massitoimeseadust rakendades ilm-
neb, et lahuse H+-ioonide kontsentratsiooni suurenemine muu-
dab kompleksimoodustumisprotsessi ebataiel ikumaks. Ainult
6ige pH v&artuse korral on ligandide kont-
sentratsioon kiullaldane komplekside kvantitatiivseks moodus-
tamiseks.  Kompleks imoodustumisprotsessiga kaasneb lahuse
pH vaartuse vdhenemine:

n2+ + H2y2~ = nY2“ + 2 H+,
Fe5+ + 1Wv2” . = FeY" + 2 H+.

Komplekside tekkeks sobiva happesuse  loomiseks ja pH
sailitamiseks kogu tiitrimise ajaks kasuta-
takse kompleksonomeetrias puhverlahuseid.
Mida puUsivam on tekkiv kompleks, seda happelisemas  lahuses
on voimalik maaramisi 1abi viia.

5.2_ KOMPLEKSONOMEETRIAS KASUTATAVAD INDIKAATORID

Kompleksonomeetrilise tiitrimise kaigus vaheneb lahuses
pidevalt metalliioonide kontsentratsioon jasuureneb komplek-
sonaadi hulk. Seepéarast sobivad stohhiomeetriamomendi — Fik-
seerimiseks ained, mille varvus oleneb metalliioonide kont-
sentratsioonist lahuses. Selliste omadustega on orgaanilised
varvained, nn. metalloindikaatorid. Viimased moodustavad
Katioonidega varvilisi  sisekompleksihendeid. Ka in-
dikaatorkompleksi pusivus oleneb lahuse happesusest.

Indikaatori valikul lahtutakse jérg-
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mistest nduetest. 1) Indikaatori ja metalliiooni vahei moo-
dustuva kompleksi varvus peab erinema vaba indikaatori var-
wusest. 2) Indikaatoriga moodustuv kompleks peab olema vahem
plsiv vastava kompleksonaadi puUsivusest. 3) Lahuse pH peab
vOimaldama moodustada komplekse nii indikaatori kui komplek-
soon Ill-ga. 4) Lahuse varvuse muutus stihhiomeetriamomendil
peab olema selgesti mérgatav.

Kompleksonomeetriline tiitri-
mine toimub seega jargmiselt. Kindla happesusega lahu-
sesse viilakse vaike kogus metallindikaatorit. Tekib indikaa-
torkompleks, naiteks

Me2+ + Hind2" = Melnd“ + H+.

Lahusel tekib varvus (Melnd ja Hind®~ segavarvus). Saadud
lahuse tiitrimisel kompleksoon 111 lahusega indikaatorkomp-
leksi varvus nbrgeneb, kuna ta koostisesse kuulunud metal-
liioonid seotakse kompleksoon 11l poolt pusivama s-
s e kompleksi

Melnd*“ + HgY2* = MeY2” + Hind2" + H+.

Stohhiomeetriamomendi saabumisel kaob lahusest  indikaator-
kompleksi varwus. Lahus omandab vaba indikaatori varvuse (kui
MeY™*  on varvusetu) vci MeY2” ja vaba indikaatori segavar-
wvuse (kui MeY2“ on varviline).

Téhtsamad kompleksonomeetria indikaatorid
on eriokroommust T (ET-00), mureksiid, metiultimoolsinine jt.

Eriokroommust on kolmealuseline hape ja
vOib olerevalt keskkonna happesusest anda lahusele kolm eri-
Devat varvust:

helepunane  v=- sinine =—- oranz
pH 6 6—pH-12 pH> 12

Indikaator moodustab  katioonidega pH 7-11 Juures
komplekse. Jiriokroomust leiab ulatus-
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likku kasutamist vee Uldkareduse, Ca, Mg, Zn, Cd jt. elemen-
tide kvantitatiivsel maaramisel. Tagasitiitrimismeetodil saab
selle indikaatori abil madrata veel Hg, Fb jt. Eriokroommus-
ta kui indikaatori puuduseks on asjaolu, et sel-
lised vaga laialt levinenud elemendid nagu raud, vask, alu-
miinium, nikkel, koobalt jt» moodustavad indikaatoriga pusi-
vamaid komplekse kui kompleksoon 111, mistdttu stohhiomeetrla-
momendi saabumisel ei toimu lahuses varvuse muutust.
Mureksiid voib anda lahusele kolm varwust:

punakasvioletne violetne =i sinakasvioletne.
pH< 9 pH ™ 9fel0 pH> 11

Mureksiidi kasutatakse kaltsiumi, nikli, vase ja koobalti
madramiseks. Kollase varvusega indikaatorkompleksid moodus-
tuvad leeliselistes lahustes.

Metallindikaatorid on vesilahustena ebapisivad, seetdt-
tu kasutatakse neid tavaliselt segatuna naatrium- vOi  kaa-
liurkloriidiga (suhtes 1 : 100 v&i 1 : 200).

5.3. THTRIMISVOTTED KOMPLSKSONOMEETRIAS

Kompleksonomeetrilisel tiitrimisel kasutatakse mitmeid
tiitrimisvotteid. Juhul, kui puudub sobiv indikaator otse-
seks méaramiseks vci analUusitav aine ei voimalda luva maa-
ramiseks sobivaid tingimusi (nditeks pH), kasutatakse taga-
sitiitrimist v0i asendusmeetodit.

Tagasitiitrimisel pipeteeritakse ana-
lulsitava aine tapselt mdddetud ruumalale kindel ruumala tap-
se kontsentratsiooniga kompleksoon 111 lahust arvestusega,
et kompleksonaadi moodustumise jarel j&dks lahusesse  komp-
leksoon 111 liig. Viimane tiitritakse tagasi mingi raskeme-
tallisoola tapse kontsentratsiooniga lahusega.

AsenduSmeetod pShineb vahetusreaktsioonil

MI+ + MijY2* r=  MjY2" +
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Praktilisel maaramisel pipeteeritakse maddratava soola (M)
lahuBesse mingi teise metalli komplekeonaadi tépse kontsent-
ratsiooniga lahust (MjjY2*“ , vdga sageli MgY2*“ , MnY2*). Li-
satava kompleksonaadi pusivus peab olema vaiksem maaratava
metalli kompleksonaadi pUsivusest. Vahetuse tule-
musena lahusesse tcrjutud Wj-ioonide kontsentratsioon maa-

ratakse kompleksoon Il11-ga tiitrimisel.
Kaudset madramist kasutatakse juhul, kui méara-
tavad ioonid ei reageeri kompleksoon I1ll-ga (anioonid, lee-

lismetallid). Kaudsel maaramisel sadestatakse méaratavad ioo-
nid mSnda kompleksonaati moodustava metallisoolalahusega.Sa-
de filtreeritakse, pestakse ja lahustatakse. Lahuses sisal-
duvate raskemetalliioonide kontsentratsioon madratakse tiit-
rimisel kompleksoon 111 abil. Nii n&iteks kasutatakse -
kvantitatiivseks mdéramiseks sadestamist FoWO™-na, Na+ m&a-
ramiseks - sadestamist NazZnCUCMN)™N(CHMCOO)g-na jt. Parast sa-
demete lahustamist tiitritakse kompleksonomeetriliselt plii-
(D esimesel juhul ja uraan(Vl) - teisel juhul.

5.4. PRAKTILISED TOOD
5.4.1. KOMPLEKSOON 11l MFERTEAHUSE VAIGISTAMINE

Maugilolev kompleksoon 111 vclb olla suhteliselt kerge
puhtusastmega B ta koostis vcib vastata valemile Na2K2T.2"0
W = 372,3 g/mol). Seismisel kaotab reaktiiv aga osali-
selt kristallisatsioonivett. Aine suure pinna tettu vcib ta
sisaldada ka margatavates kogustes adsorbeerunud niiskust.
Seeparast ei ole eeltéotlemata kompleksoon 111 pchiaine.

Kompleksonomeetria pdhiaineteks on ana-
luutiliselt puhtad metallid (Zn, Fe jt.), nende dsiidid (20,
Ca0 jt.) ja soolad (ZnSO™, MgSO™ jt.).

TOO Glesanne . Valmistada 1 dr tapse kont-
sentratsiooniga kompleksoon 111 mcctelahust (soovitav 0,05 10 .

Maaramine
a)" 0,06 M kompleksoon 11 lahuse
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*
valmistamine. 1 dar ligikaudu 0,05 M  komplek-
soon Il lahuse valmistamisel kaaluda tehnilistel kaaludel
18 - 19 g (m = 0,05 = 372,3 g tahket kompleksoon 11l  ning
lahustada umbes 1 dnr destilleeritud vees. Lahuse tapse kont-
sentratsiooni ja tiitri mddramiseks tiitrida valmistatud

lahusega pohiainelahust.

b)Pohiainelahuse valmistami -
ne. 100 or ligikaudu 0,07 M ZnSO™-lahuse valmistamiseks
kaaluda tehnilistel kaaludel umbes 0,57 g Zn0 (@ = 81,38,
m = 0,07 « 0,1 = 81,38 g). Veetud kaalutlse suurus leida ana-
luttilistel kaaludel tipselt (viga - 0,0002 g). Kaalutud ai-
ne lahustada vaikeses ruumalas 1 M H*SO™-lahuses (suurt lii-
ga valtida). Toimub reaktsioon

Zn0 + HgSO® = ZnSO + H20.

Lahus kanda kvantitatiivse It 100-cni® moc-
tekolbi. Klaasi pesta 7 - 8 korda vaikeste koguste destil-
leeritud veega. Pesuveed kanda mcotekolbi. Kolvis oleva la-
huse ruumala viia seejuures umbes 70 cm -ni. Lahuses olev
H2S04 liig neutraliseerida 2 M NH™-lahusega ja jatkata ammo-
niaagilahuse lisamist seni, kuni eraldunud Zn(OH)2 sade on
taielikult lahustunud. Toimusid reaktsioonid:

znsod + 2 lradHg0 = zn(OH)2w + (nh4)2so4,
Zn(OK)2 + 6 NHMHgO = [Zn(\HB)NI(OH)2 + 6 170.

Viimase reaktsiooni tulemusena moodustub vees hasti lahustuv
tsinkammiinkompleks. Pérast seda viia kolvis oleva la-
huse ruumala destilleeritud veega téapselt kriip-
suni . Kolb sulgeda korgiga ja lahust segada hoolikalt
kontsentratsiooni Uhtlustumiseni. Valmistatud pchiainelahuse
tapne kontsentratsioon arvutada:

_ m2n0 <1000 _ 10 ~ZnQ

21164 M(Zn0) . 100 01»30
kus rynry - lahuse valmistamiseks voetud Zn0 tapne kaalutis (o).
ilolaarse kontsentratsiooni arvutamisel leida 4 tlvenumbrit.
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© Tiitrimine. Bure loputada komple%soon
111 lahusega ja taita sobiva korguseni. 300-cnr  Er-
lenmeyeri kolbi pipeteerida 10 cnl3 ZnS0, ,-lahust, lisada mcc-
tesilindriga 50 o’ destilleeritud vett, 5 0773 ammoonium-
puhverlahust (pH 9-10) ja mikrospaatli abil veidi indikaa-
torit ET-00. Lahus omandab punase varwuse (Zn™+ kompleks in-
dikaatoriga) . Lahust tiitrida kompleksoon Ill1 lahusega si-
nise varvuse pisimajaamiseni (vaba indikaatori varwus, kuna
ZnY>~ on antud juhul véarvusetu), Stéhhiomeetriamomen-
di saabumisel kontrollida pH 9-10 sailimist. Kui tiitrimise
kaigus on pH vahenenud, suurendada lisatava puhvri hulka.
Kokkulangevatest tiitrimistulemustest (erinevus mitte ule
0,03 cnr) lahtudes arvutada valmistatud kompleksoon 111 la-
huse tépne kontsentratsioon (CY ja tiiter, kuna

CZnS04 * VZnSO~ 1 GNa2H2Y * ~ Na2H2Y~”

UNa2H2Y * VNa2H2Y -

Kontsentratsiooni ja tiitri arvutamisel leida neli ti-
venumbrit.

5.4.2. KRAANTVEE ULDKARSDUPE MAARAMINE

Kompleksoon 111 reageerib kcigi vees lahustunud raske-
Ja leelisnuldmetallide ioonidega,eristanata neid aniooni jar-
gi. Seeparast saab kompleksonomeetriliselt mdarata vee Uld-
karedust. Indikaatorina kasutatakse UT-00. Madramiseks vaja-
likud tingimused ja varvuse muutused on samasugused nagu eel-
mises tH0s.

TOO Ulesanne . Madrata kraanivee Uldkaredus.

Madaramine . Tiltrimisncusse pipeteerida 100 cm
kraanivett, lisada 2 ar ammooniumpuhverlahust (pH 9-10),
vaike kogus indikaatorit EZI-00. Tekkivad indikaatorkomplek-
sid varvivad lahuse punakasvioletseks. Biretis oleva tapse
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kontsentratsiooniga kompleksoon 11l lahusega tiitrida kraa-
nivett sinise varvuse plsimajadmiseni (vaba indikaatori var-
wus pH 9-10 juures, CaY2” ja MgY2“ on varvusetud). Kokku-
langevate tiitrimistulemuste pohjal arvutada tiitrimiseks
kulunud kompleksoon lil lahuse keskmine ruumala (Vv n
ja kraanivee Uldkaredus:

1000

~pipett Na2H2Y NaHAY

Vee uUldkaredus valjendab 1 dr vee tiitrimiseks kulunud
kompleksoon 111 millimoolide arwu. Arwvuliselt sama suur on
ka 1 dm5-s kraanivees sisalduvate ka{edust pbhjustavate soo-
lade millimoolide hulk.

5%4.3.  VASK(I1) SISALDUSE MAARAMINE

Gu(lD-ioonid moodustavad kompleksoon 1l11-ga sinise
varvusega kompleksonaadi CuY<~ . MAAramisel kasutatakse in-
dikaatorina mureksiidi. Tiitrimisel toimub reaktsioon

Culnd+ + H2Y2*“ = Cuy2*“ + 2 H+ + Ind“ .
kollane sinine sinakas-
violetne

Oige happesuse (pH &) korral toimub stihhiomeetriamo-
mendil jarsk varvuse muutus: kollakasroheline lahus muutut
violetseks. Cu(ll) méaramisel ei ole kasutada so-
bivat puhverlahust. Tiitritava lahuse pH reguleeritakse ndu-
tava vaartuseni vahetult enne stohhiomeetriamomendi saabu-
mist 2 M NHj-lahust kasutades. Happe neutraliseerimine tiit-
rimise algul vcib pdhjustada plsivate, vees hasti lahus-
tuvate ammiinkomplekside {Cu(\HYHYN’82+ (kus n = 1-4) moo-
dustumist. Komplekside teke pdhjustab Uletiitrimist.

TOO Ulesanne . Maarata vask(Il)ioonide si-
saldus analiisida antud lahuses.

Maaramine . Analilsida antud lahusest valmis-
tada tipne ruumala (100 cm5) tiitritavat lahust. Selleks
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kanda analuisitav aine kvantitatiivselt 100—em™ moctekolbi
(klaaspulka ja lehtrit kasutades). Neu loputada vahemalt 7-
8 korda vaikeste portsjonite destilleeritud veega. lga lo—
putusvesi kanda samuti mcotekolbi. Seejarelviia lahuse ruum-
ala kolvis tapselt kriipsuni ja segada hoolikalt paari mi-
nuti valtel. Valmistatud Cu(ll)lahusega loputada pipett (ka-
sutades selleks eri neu) ja pipeteerida 10 cn™ 300—cm”™ Er—
lenmeyeri kolbi, lisada mcdtesilindriga 100 cm" destillee-
ritud vett lahuse lahjendamiseks, vaike kogus mureksiidi se-
gus naatriumkloriidiga ja alustada tiitrimist. Sinise var-
vusega CuY2- ja kollase varvusega Culnd+ Uheaegne esine-
mine lahuses muudab lahuse tiitrimise kaigus jarjest rohe-
lisemaks; indikaatorkompleks laheb pidevalt uUle komplekso—
naadiks. Kana kompleksonaadi moodustumisega kaasneb ka la-
huse pH vahenemine, siis muutub Indikaatori varvus - la-
huse puhas roheline varvus omandab punaka varjundi.
pH 8 saavutamiseks lisada lahusesse tilkhaaval 2 M NH"-lahust
kuni puhta rohelise varvuse pusimajaamiseni. Parast seda
jatkata tiitrimist ja pH perioodilist reguleerimist
kuni stohhiomeetriamomendi saabumiseni, mil lahus omandab
jarsult sarawioletse véarvuse. Lahusesse viidud universaal-
indikaatorpaberi tuki abil kontrollida soovitud pH pusima-
jaamist.

Kokkulangevatest tiitrimistulemustest lahtudes arvu-
tada kompleksoon 111 lahuse keskmine ruumala (Vk), vask(ll)—
ioonide kontsentratsioon (0”) ja mass (m) analuidsida an-
tud lahuses. Arvutustel leasutada jargmisi séltuvusi;



kus Gj, on kompleksoon 111 lahuse kontsentratsioonj

m = CCu * Vkolb ’

kus vase molaarmass M(Cu) = 63|5~ g/aol»

w

No ok

10.

11.

12.

13.

14.

15.
16.

Vkolb “ m&dtekolvi ruumala (dm?”).
Kdikidel arvutustel leida neli tuvenumbrit.

5.5. KORDAMISKUSIMUSED

Tiitrimeetria pchimcte.

Ruumalade md&dtmine.

Lahuse kontsentratsiooni véaljendusviisid: protsendiline
ja molaarne kontsentratsioon, tiiter, tiiter maaratara
aine suhtes.

Mccte lahuste valmistamine.

Pdhiained, neile esitatavad nduded.

Tapse kontsentratsiooniga lahuse valmistamine pohiainest.
Tapse kontsentratsiooniga lahuste valmistamine ainetest,
mis ei vasta poOhiaine omadustele.

Lahuste valmistamine fiksanaalidest.

Hape—alustiitrimise pchimcte.

Hape—alustiitrimistel kasutatavad indikaatorid, nende va-
liku pchimcte.

Tiitrimiskdvera kuju ja indikaatori valik tugeva happe
tiitrimisel tugeva alusega ja vastupidi.

Tiitrimiskdvera kuju ja indikaatori valik ndrga happe
tiitrimisel tugeva alusega.

Tiitrimiskdvera kuju ja indikaatori valik ndrga aluse
tiitrimisel tugeva happega.

Mida tahendavad méisted neutraalsusmoment, stohhiomeet-
riamoment, indikaatori pddrdeala, tiitrimisnaitaja?
Vesinikkloriidhappe modtelahuse valmistamine.
Naatriumhiudroksiidi moédtelahuse valmistamine.
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17» Naatriumhudroksiidi ja naatriumkarbonaadi hulga maarami-
ne tehnilises naatriumhudroksiidis.

18. Vee karedus, selle liigid ja valjendusviis.

19. Vee mbdduva kareduse méaaramine.

20. Kompleksonomeetria olemus.

21. Kompleksooni ja kompleksonaadi mdiste.

22. Kompleksonomeetrias kasutatavad indikaatorid, nende ka-
sutamise p&himdte.

23. Kompleksoon 111 moddtelahuse valmistamine.

24. Vee uldkareduse maaramine.

25. Vask(ll)ioonide hulga maaramine.

26. Tahtsamad pdhiained hapete, aluste ja kompleksoon 1
maaramisel.

6. REDOKSTI ITRIMINE

Redoksmeetodid pdhinevad redoksreaktsioonide kasutami-
sel. Nimetatud protsessides toimub elektronide Umberjaotami-

ne reaktsioonist osavOtvate ainete vahel. Oksudeeri-
jad (hapendajad) omastavad elektrone ja ise redutseeru—
vad. Redutseerijad (taandajad) on ained, mis

loovutavad elektrone. Oksudeerijad ja redutseerijad erinevad
Uksteisest toime tugevuse poolest.
Ainete redoksomadusi iseloomustab redokspotentsiaali (E)

vaartus
E* Eo + .
kus Eq — antud redokspaari normaalredokspotentsiaal,
n — Uuleantud elektronide arv.

Mida suurem on E arvuline vaartus, seda tugevamad oksildeeri—
vad omadused ilmnevad antud susteemi kuuluval oksudeerijal.
Kui redoksprotsessis osalevad H+-ioonid, siis oleneb sustee-
mi redokspotentsiaali vaartus ka keskkonna happesusest. Nai-
teks:
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MnO* + 5& + 8 H+ * Mn2+ + 4 170,

E. li5%2 + _o ~ A+,
5 Mn

Seetdottu on hapnikku sisaldavad anioonid (MnO”, BroOn,
IDj, CrjoO2“) happelistes lahustes tugevamad oksudeerijad kui
neutraalsetes vdi leeliselistes lahustes. Redokspotentsiaali
vaartusi teades on vdimalik hinnata protsesside vdimalikkust.

Oksudeerijad ja redutseerijad reageerivad alati sellis-
tes kaalulistes suhetes, et oksiudeerija poolt liidetud elekt-
ronide arv vordub redutseerija poolt loovutatud elektronide
arvuga.

Susteemi redoksomadused olenevad ka oksudeerija ja re-
dutseerija kontsentratsioonist (tapsemalt nende aktiivsu-
sest) lahuses. Kdik kdrvalprotsessid, mis
muudavad okstdeeritud vOi redutseeritud vormide kontsentrat-
siooni, avaldavad modju sUsteemi redoksomadustele. Nii nai-
teks tugevnevad keskkonna redutseerivad omadused oksiideerija
uleviimisel véahedissotsieeruvaks uhendiks (kompleks, sade).
Redutseeritud vormide valjasadestamisel vO6i kompleksiviimi—
sel tugevnevad lahuse oksudeerivad omadused. Neid seaduspa-
rasusi kasutatakse redoksprotsesside suunamiseks ja méaara-
mise selektiivsuse suurendamiseks.

Redoksreaktsioonid on kasutatavad ainult siis, kui nad
kulgevad kullalt kiiresti ja ldahevad 1 6 puni.
Sageli pole need tingimused taidetud. Erinevalt neutralisat—
sioonireaktsioonist muutub redoksprotsessi Kkiirus ajas. Aeg-

laselt kulgevate protsesside kiirendamiseks
kasutatakse lahuste soojendamist. Nii saab oksalaate per—
manganatomeetriliselt maarata kuumades lahustes. Koikidel

'‘—juhtudel pole lahuste soojendamine vdimalik, kuna kaasne-
vad protsessid vdivad maaramist segada: aine vdib okslUdee—
ruda (Fe(ll) muutub Fe(lll)-ks), lenduda (12)» indikaator
vOib muutuda vahetundlikuks, lahuses algavad maaramist se-
gavad kdrvalprotsessid (segavat 1iooni siduV kompleks la—
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guneb jne). 3ellistel juhtudel kasutatakse teisi reaktsiooni
kiirendamise vodimaiusi, nagu naiteks lahteaine kontsentrat-
siooni suurendamisty lahuse happesuse muutmist.Viimase abil
vOib muuta ka reaktsiooni suunda. Paljud redoksprotsessid
kulgevad ule mitme vaheprodukti. Sellisel juhul m&irab re-
aktsiooni kiiruse koéige aeglasemalt kulgeva protsessi Kkii-
rus. Reaktsioonimehhanismi tundes on vdimalik leida sobivad
tingimused aeglasima protsessi kiirendamiseks.

Bedoksmeetodite abil on vGimalik maarata paljusid anor—
gaanilisi ja orgaanilisi aineid. Peale oksudeerijate je re—
dutseerijate saab redoksmeetodite abil kaudselt maarata ka
elemente, millel puuduvad antud reaktsioonis redoksomadused.
Nii on vcimalik Ca”+ kvantitatiivselt maarata oksalaadi kau-—
du permanganatomeetriliselt ja Pb kromaadi kaudu jodomeet—
riiiselt.

Bedoksmeetodite kasutamisel muutub lahuses oksudeeritud
ja redutseeritud vormide kontsentratsioon, seega susteemi
readokspotentsiaal. Stohhiomeetriamomendi saabumisel omandab
lahus kindla redokspotentsiaali vaartuse. Viimase saabumist
tuleb tiitrimisel muuta margatavaks. Vaga sageli kasutatak-
se selleks po6rduvaid redoksindikaa-
tor ei d. Need on orgaanilised oksudeerijad v6i redut—
seerijad, mis redutseeruvad vOi oksudeeruvad kindla redoks-
potentsiaali vaartuse juures. Indikaatori oksudeeritud ja
redutseeritud vormide varvused on erinevad. Indikaatori
valikul lahtutakse pohim&ttest, et indikaatori var-
vuse muutust pdhjustav redokspotentsiaali vaartus langeks
voimalikult hasti kokku stohhiomeetriamomendile vastava re-
dokspotentsiaali vaartusega. Peale podrduvate redoksindi-
kaatori tg kasutatakse redokstiitrimisel ka teisi stdhhio-—
meetriamom”™ndi fikseerimise v@imalusi: titrandi varvust,
teatud Uhendite suhtes tundlikke aineid jm.
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6.1. PERMANGANATOMEETRIA
6.1.1. MEETODI ULDISELOOMUSTUS

Permanganatomeetria pohineb KMnO" oksudeerivatel oma-
dustel. KMnO" on tugev oksudeerija ja reageerib paljude re—
dutseerijatega. Permanganatomeetriat kasutatakse laialdaselt
raud(ll), nitriti, oksalaadi jt. redutseerijate otseseks maa-
ramiseks. Oksudeerijaid (dikromaat, kloraat, vanadaat jt.)
saab maarata tagasitiitrimismeetodil. Asendusmeetodit kasu-
tatakse kergesti oksudeeruvate ainete (tina(ll), vask(l) jt.)
maaramiseks.

KMnO" okstdeerivad omadused olenevad lahuse happesu-
sestt. Happelistes lahustes on KMnO" vaga tugev
oksudeerija. Reageerimisel redutseerijatega liidab ta 5
elektroni, muutudes sealjuures Mn(ll)—iooniks

<EENO—/Mn(I1) = X*52 V)t
MnO“ + & H+ + 5e = Mn2+ + 4 H20.

Tiitrimisel neutraalses lahuses nérgenevad KMnOM

oksudeerivad omadused (EMNO”/MnO =
MnO* + 3e + 270 = MnO2 ¥ + 4 OH~ .

Reaktsiooniproduktina eraldub lahusesse tumepruuni varvusega
sade. Viimase reaktsiooni praktilist kasutamist takistab
rida asj.aolusid: 1) stéhhiomeetriamomendi saa-
bumist (ndrga roosa varvuse pulsimajaamist) on raske margata,
2) KMnO” ndrgenenud oksudeerivate omaduste tottu ei sobi
viimane ndrkade redutseerijate maaramiseks.

Leeliselises keskkonnas muutub KMnO»
Mn(VIl)aniooniks (EMnO“/MnO”_ = °*~4 V):
MnO“ + & —  MnONT

Ainult vaga tugevate redutseerijate toimel tekib ka leeli-
selises keskkonnas bin02 .

Lahuse hapestamiseks kasutatakse per—
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manganatomeetrias vaavelhapet. Lahjendatud vaavelhappel puu-
duvad okstdeerivad omadused. Vaavelhappe kasutamisest loobu-
takse ainult juhtudel, kui analtusi kaigus moodustuvad sul-
faadid otseselt segavad maaramist. Sellistel juhtudel kasu-
tatakse lammastikhapet. Viimasel ilmnevad aga oksudeerivad
omadused, mistdéttu HNO, ei sobi kasutamiseks suhtelisEIt tu—
gevate redutseerijate maaramisel. Naiteks toimuks Fe —ioo-
nide korral osaline oksudeerumine lammastikhappe toimel:

11 \Y 11 1
3 Fe2+ + NON + 4 H+ = 3 Fe3+ + NOK + 2 Hgo.
-li.1 +30.1
Vesini kkloriidhape ei sobi lahuse hapestamiseks pdhju-
sel, et ta oksudeerub ise KMnO" toimel:

| VI 11 0
16 HC1l + 2 KMn04 = 2 MnCI2 + 2 KC1 +5 Ci2na +
—le.l +5e.1 + s

Viimast reaktsiooni kiirendavad raud(ll)soolad.

Permanganatomeetrias ei kasutata indikaato-
reid. Titrandilahusel on tugev violetne varvus. Uks
liias lisatud KMnOM—lahuse tilk varvib tiitritava lahuse
roosaks.

Permanganatomeetria pdhiaineteks on ob—
likhi>e . 270, naatrium— ja ammooniumoksalaat
Na2c|o”, (NH~)2u20”™ . &,(), arseen(lll) oksiid As20”, kaali—

umheksatsuaanoferraat(ll) CFe(CN)6y , metalne raud jt.
\ K

6.1.2. PRAKTILISED TOOD

6.1.2.1. KAALIUMFERITIANGANAADI MfATSLAHUSE
VAIGISTAMINE
KMNO” ei ole pdhiaine. Tugeva oksudeeriva toime tcttu
sisaldab tahke sool alati madalama oksitdatsiooniastmega man-
gaaniuhendeid. KMnO" reageerib ka vees lahustunud orgaani-
liste ainete ja anorgaaniliste redutseerijatega. Selle tu-
lemusel vaheneb seismisel KMnO"ahuse kontsentratsioon. Ni—

— 46 —



metatud pbhjustel valmistatakse lahus algul ligikaudselt va-
jaliku kontsentratsiooniga. Lahuse tapne kontsentratsioon
méaratakse hiljem pdhiaine abil.

ToO O Ulesanne. Valmistada 1 dnr3 tapse kont-
sentratsiooniga KMnO"—-lahust (soovitav 0,01 M).

Maaramine

a)r~o,01 MKMnO,-l ahuse valmistamine.
1 dnr ligikaudu 0,01 M lahuse valmistamiseks kaaluda teh-
nilistel kaaludel 2.0 — 2,5 g tahket kaaliumpermanganaat!
(M = 158,0 g/mol). Kaalutis on veidi suurem arvutuslikult
leitud kaalutisest, sest osa ainet kulub hiljem lahuses kul-
gevatele redoksreaktsioonidele. Vajalik ruumala destilleeri-
tud vett mdota mdootesilindriga. Lahustumise kiirendamiseks
peenestada kristallid ja lahus jatta nadalaks ajaks seisma.
Lahustumise kiirendamiseks vOib lahust ka kuumutada keemise-
ni. Moodustunud sade eraldada filtreerimisel labi klaasfil-
tertiigli. Filterpaberi kasutamisel algavad lahuses uued
redoksprotsessid. Sademe eraldamine lahu-
sest on vajalik kahel pdhjusel: 1) lahuses hdljuv sade segab
maaramist, 2) Mn02 ja Mn(ll)—ioonid soodustavad KMnO" eda-
sist lagunemist:

VIl 11 v 0
4 KMNn04 + 6 H20 = 4 "MnO~ + 4 KOH + 30~7.
3e.l 2e.2

Ka kirjeldatud viisil valmistatud lahuse kontsentratsioon
vaheneb seismisel aeglaselt. Lagunemisreaktsiooni kiirendab
ka valgus. Seeparast hoitakse KMnO*-lahust tumedast
klaasist ndus pimedas.

KMnON—lahuse tiiter ja tadpne kontsentratsioon maaratak-
se tiitrimisel pdhiaine abil.

b)Pdhiainelahuse valmistami -

n er Pipeteerimismeetodi kasutamisel valmistada 100 cnr

~0,025 M Ka2C20"—lahust (M=134,0 g/mol). Selleks kaaluda ai-
net analuutilistel kaaludel ligikaudu vajalik kogus (m =
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= 0,025—- 0,1 . 134,0 g). Praktiliselt voetud kaalutise suu-
rus leida analuitiliste kaalude abil tapselt (viga * 0,0002
g). Aine lahustada ja kanda kvantitatiivselt modotekolbi. La-
hust segada hoolikalt. P&hiainelahuse kontsentratsioon leida

arvutuslikult.
c) Tiitrimine. Valmistatud KMnO, —lahuse kont-

sentratsiooni maaramiseks pipeteerida alikvootne ruumala
(10 cm™) pohiainelahust 10C—cm® keeduklaasi, hapestada 7' —
1 r 4 lahjendatud HpSO~—-lahusega ja soojendada as-
bestvcrgul 70 — 80 GC—ni. Lahuse keemahakkamist vaitida, sest
sellega kaasneb pritsumine ja oblikhappe osaline lagunemine.
Kuuma lahust tiitrida burecis oleva KMnO™-lahusega ncrga roo-
sa varvuse, pusimajaamiseni, Titrandi tugeva violetse varvuse
tottu tuleb lugem votta meniskikaare uUlemise serva jargi. La-
huse soojendamine on vajalik katalUsaatori (MnSO”) moodusta-
miseks. Ka kuuma lahuse tiitrimisel kaob KMnO™—-lahuse véarvus
tiitrimise algul aeglaselt. Hiljem toimub reaktsioon kiires-
ti ja stohhiomeetriamomenti on vdimalik fikseerida téapselt.
Tiitrimisel toimub reaktsioon:

VI 11 11
2 KMNn04 + 5 Na2C204 + 8 H2S04 = K2S04 + 2 MnSON +
+5e.1 —-le.2

+ 5 Na”~O0O™ + 10 CO2t + 8 1”70.

Kokkulangfv_atgst_ti_i,\tri_mistulemustest (erinevus mitte ule
0,03 - 0,05 cn ) leida KMnO*—lahuse keskmine ruumala, mille
pbéhjal arvutada lahuse tépne kontsentratsioon ja tiiter.
Viimasest vodrrandist on naha, et

°KMn04 * VKMNn04 2
—n 5T = r >
~Naz2C204 * Na2C204 7
millest saab arvutada ja selle pdhjal KMnO™-lahuse

tiitri



Kontsentratsiooni ja tiitri arvutamisel leida 4 tuve—
numbri t.

6.1.2.2. VESINIKPEROKS11DISISALDUSE MAARAMINE

Happelistes lahustes redutseerib vesinikperoksiid
(170~  kaaliumpermanganaat! jargmise reaktsiooni jargi:

-1 Al 11
5 H202 + 2 KMn04 + 3 ~ASO~™ = 2 MnSO™ + K2S04 +
—le.2 +5e.1
0
+ 502 + 8 70.
Reaktsioon toimub toatemperatuuril. Tiitrimise algul on

reaktsioon aeglasem.

TOO Ulesanne. Maarata vesinikperoksiidi—
sisaldus analluisida antud lahuses. v

Maaramine,. Eelnevalt HoOo—-lahusega loputatud

duklaasi, lisada mccteklaasi abil 5-10 cm kiulma 1 : 4
lahjendatud H2S04-lahust ja tiitrida tapse kontsentratsioo-
niga KMnOM—lahusega ncrga roosa varvuse pusimajaamiseni.
Kokkula&gev&test tiitrimi,stEI_eLn_us_test;,, (erinevus mitte ule

0,05 cmy) lahtudes arvutada vesinikperoksiidi kontsentrat-
sioon ja tiiter:

1000
kus vesinikperoksiidi molaarmass on 34,00 g/mol.
Vesinikperoksiidi protsendi maaramisel miu—

gilolevas vesinikperoksiiais tuleb kcigepealt valmistada
tiitritav lahus. Selleks kaaluda analuutilistel kaaludel



tapne kaalutis mudgilolevat vesinikperoksiidi ja kanda see
kvantitatiivse It mootekolbi. Alikvootset
ruumala tiitrida ulalpool kirjeldatud viisil. Tiitrimistule—
muste pchjal arvutada H202 protsendiline sisaldus muugil-

olevas produktis: *
\°2" T
% °2 = ; 100 m
kus V — mcctekolbi ruumala (cnr),
m — mudgiloleva produkti kaalutis (g).

6.1.2.3. RAUD(Il) SISALDUSE MXXRAKIHB

Permanganatomeetria Uheks téhtsamaks kasutusalaks on
raud(ll) ja raud(lll) sisalduste maaramine. Raud(ll) maa-
ratakse otseselt, raud(lll) — peale redutseerimist raud(ll)—
sooladeks. Redutseerijatena kasutatakse metalset tsinki, di—

vesiniksulfiidi, tina(ll)kloriidi,. amalgaame. Reaktsioon
Fe(ll) ja KMnO" vahel toimub kiiresti juba toatemperatuu-
ril ja laheb Icpuni. Analluiusiks valmistatud Fe(ll)-lahust _
tuleb tiitrida vahetult peale valmi, s-—
tami s t. Vastasel juhul oksudeerib chuhapnik raud(ll)—
soola:

4 B2 4+ B v oant = ARy 4 2 @O

—le.l +2e.2

. *

Lahuste soojendamisel oksudatsioonireaktsioon kiireneb.

Raud(ll)sooladest oksiudeerub kcige aeglasemalt sulfaat. Va-
ga tapsete tulemuste saamiseks tulfeb madramine labi viia CC2
atmosfaaris.

Raud(1l) maaramisel toimub jargmine reaktsioon:



+ K2S0r + 2 MnSO* + 8 IMO.
5é.1

Reaktsioonil tekkivate raud(lll)soolade kollase varvuse
tottu on olemas uletiitrimisoht. Nimetatud vea valtimiseks
kasutada lahuse hapestamiseks H2S 0~ ja HNPOAM
segu. Fosfaatioon seob raud(lll)ioonid pusivasse varvuse—
tusee kompleksi.

TOO Ulesanne. Maarata raud(ll)ioonide mass
analuusiks antud lahuses.

Maaramine. Kontrolltods maaratakse raud(ll)
sisaldus pipeteerimismeetodil. Tiitritava lahuse valmista-
mise kaiku on kirjeldatud ptk-s 4.4.5. Pipett loputada val-
mistatud lahusega eraldi ndus ja pipeteerida maaramiseks 10
cnf raud(ll)—ioonide lahust, lisada 7-10 cnl-b hapete segu,
milline on saadud voOrdsete ruumalade 1 : 4 lahjendatud
HAO”N ja kontsentreeritud H5P04. segamisel. Tiitrimine 16-
petada ndrga roosa varvuse pusimajaamisel. Kokkulangevatest
tiitrimistulemustest (erinevus mitte Ule 0,05 cn?”) lahtudes
arvutada raud(ll) kontsentratsioon ja mass analuiusida antud
lahuses:

kus M(Fe) = ;?5»85 RB/m°l 3* ykolb ” kolvi ruumala (cm5).

Koikide suuruste arvutamisel leida neli tivenumbrit.

6.1.2.4. NITRIT IS ISALDUSE MIOOLUBLLE

NO2 oksudeerub KMnO® toimel vaavelhappelises lahuses
NO”—iooniks:



in VIl \Y; 11
5 NO2 + 2 KMn04 + 6 H+ =r 5 NOA + 2 Mn2+ + 3 HgO.
—2e.1 +50.1

HNO2 on kergesti lenduv ja Shuhapniku toimel cksiudeeruv ai-
ne. Seeparast pole tema otsene maaramine tapne.
Praktikas kasutatakse kahte maaramisviisi.

1) Kindel ruumala KMnO" tapse kontsentratsiooniga la-
hust tiitritakse NOM—lahusega violetse varvuse kadumiseni.
Meetod pole eriti tapne, kuna madalatel nitriti kontsent-
ratsioonidel kulgeb reaktsioon aeglaselt. Peale selle on
olemas vOimalus HK2 lendumiseks ja lagunemiseks.

2)Tagasitiitrimismeetod on pea-
miseks praktilist kasutamist leidnud meetodiks. Maaramis—
kaik on jargmine. Lahuses sisalduvad NO2—ioonid oksudeeri—
takse KMnO™ liia juuresolekul. Viimasele lisatakse omakorda
lilas oksalaadi— vO6i oblikhappelahust ja viimase liig maa-
ratakse KMnOM—lahusega tiitrimisel.

TOO Ulesanne. Maarata nitritisisaldus ana-
lidsida antud lahuses.

Maaramins. 300—cnr5 firlenmayeri kolbi pipetee-
rida 25 cm2 0,01 M KMnO..—lahust (tapne kontsentratsioon on
maaratud tiitrimisel), lisada 15 cm3 1:4 lahjendatud

I"SO~—lahust ja segusse pipeteerida 10 cm™» maaratavat NO2-—
lahust. Kolb sulgeda korgiga, lasta seista 10 — 15 minutit
NO~ taielikuks oksudeerimiseks. KMnO" liiga sisaldavasse
lahusesse pipeteerida 25 cm 0,025 M oksalaadilahust (kont-
sentratsioon on eelnevalt maaratud tapselt). Oksalaadi liig
maarata KbrO*'-lahusega tiitrimisel (ruumala V7). Titrandi
lisamine I6petada ndrga roosa varvuse plsimajaamisel.

Arvutamine. KMnOa—lahust kulus uldse 25 + V,
cni® ehk (25 + Vh}. millimooli. Nénde toimel oksiidee—

riti kogu nitrit (10.C*gq— millimooli) ja oksalaat (25*Cq g2-



millimooli). Vastavatest reaktsioonivcrranditest on naha, et
KMN04 millimoolide suhe nii nitriti kui ka oksalaadi milli-
moolidesse on 2/5. Seega

(10.CNO- + 25*Gec”M02-) = (25 +V ,CDInO4e

Toodud avaldises on ainsaks tundmatuks QjjO” * Kontsent—
ratsioonist lahtudes saab arvutada tiitril

Gijo* * M(HO*) CNO- , 47,00

T= —— 186l————— ——— 1606————— *

Kontsentratsiooni ja tiitri arvutamisel leida neli tivenumb-—
rit.

6.2. JODOMEETRIA

6.2.1. MEETODI ULDISELOOMUSTUS

Jodomeetria pchireaktsioon on jargmine:

Ip + 22 ~~=— 21

Elementne jood on vcimeline elektrone vctma ainetelt, mis
neid kergesti loovutavad. Jodiidioonid aga Iloovutavad oma
elektrone oksudeerijatele. Kuna 12 on keskmise tugevusega
oksudeerija ja jodiidioon — keskmise tugevusega redutseerija
(En /21" = Vv)» siis saab jodomeetriat kasutada nii ok-

sudeerijate kui redutseerijate kvantitatiivseks maaramiseks.
Oksudeerijate kaudu on véimalik ‘'maarata ka mineraalhapete
sisaldusi.

Redutseerijate jodomeetriline maaramine.
Tugevate redutseerijate maaramiseks kasutatakse otsest tiit—
rimist I2-lahusega. Tugevateks redutseerijateks on
SnCl2, HjAsO”, HgS jJa nende hapete soolad. Mairamisel toi-
muvad jargmised reaktsioonid:



2 Nar~n  + 12 = 2 Nal + Nan™0Og ,
—-1£.1 +10.2
H 1 (0] \Y -1
HMASON  + 12+ HgO  =. HMAsON + 2 HI
—2e.l +le.2
—11 (e} 0 -1
ENS + 12 «= + 2 HI ,
-2e.1 +le.2
1 0 \Y —I
YYO + HASbON + 12 = H~sbo™ + 2 hi

-26.1 +le .2

] 0 v -
2 HCl + SnCI2 + 12 snCl4 HI
—2e.l +10.2

+
N

NOrku ja keskmise tugevusega redutseerijaid saab jodo-—
meetriliselt méarata tagasitiitrimismeetodil. Redutseerija-—
le lisatakse juurde |I12-lahust liias. Viimane mé&aratakse
Na2S20~—lahusega tiitrimisel.

Oksudeerij ate maaramiseks kasutatakse
asendusmeetodit. Oksudeerija eraldab KI liiga sisaldavasse
lahusesse oksudeerijale stohhiomeetrilise koguse vaba joodi.
Viimase hulk maaratakse Na2S20"-lahusega tiitrimisel. Ok-
sUdeerijate maaramist asenausmeetodil tingivad mitmed as-

jaolud.
1) Kl-lahust ei saa kasutada titrandina seeparast,
puudub indikaator stuhhiomeetriamomendi (12 eraldumise

Ildppemise) fikseerimiseks.
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2) 12 on vees halvasti lahustuv. 12 lahustuvus suure-
neb margatavalt Kl juuresolekul lahustuva kompleksi moodus-
tumise tottu

KI  + 12 = K[Ij
Seega, et eralduva joodi hulk oleks stohhiomeetrilises vas-
tavuses oksudeerija hulgaga, on vaja, et reaktsioonisegu si-

saldaks suurt Kl liiga. Vastasel juhul ei kulge joodi
moodustumise reaktsioon Idpuni.

3) Na2S20j ei reageeri stuhhiomeetriliselt enamiku

oksudeerijatega. Erandi ks on 12#
Jodomeetriliselt saab maarata ka mineraal —

happeid. Maaramine pdhineb reaktsioonil

\% - 0

KI0O3 + 5 KI + 6 HGI = 6 KCI + 312 + 3 H20

+5e.1 —le.l

Nagu vorrandist néha, kaovad reaktsiooni k&aigus H+—1oonid
lahusest. 12 tekib KIO™ ja Kl vahel kulgeva reaktsiooni
tulemusena. Kumbagi nimetatud reaktiivi lisatakse lahusesse
liias. Sellistes tingimustes moodustub 12 stéhhiomeetrili—
selt H+ hulgale. 12 hulk maaratakse Na~""-lahusega tiit-
rimisel.

Jodomeetrilised maaramised on vaga tapsed, kuna jodo-
meetrias kasutatav indikaator (tarkliselahus)
on tundlik 10 jalgede su?tes. Uhe tilga (0,03 cnm) 0,01 M
I10—lahuse lisamisel 50 cnr destilleeritud vette, millesse
on lisatud 1 cmjb 0,5-% tarkliselahust, varvub lahus sina—
kasvioletseks. T emperatuuri téustes indikaa-
tori tundlikkus vaheneb. Nimetatud pdhjustel, samuti ka 12
lenduvuse tdttu, viiakse jodomeetrilised maaramised labi
ainult kilmades lahustes. Tarklisesortidest sobib indikaa-
toriks koige paremini lahustuv tarklis.

Jodomeetriliste maaramiste tulemused olenevad reast
faktoreist. 1) Jodomeetrilisi méaramisi voib l1a-
bi viia lahustes, mille pH ™ 6. Leelisesemates
lahustes reageerib 12 leelisega:
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o} \Y -1
3 12 + 6 NaOH = NalOj + 5 Nal + 3 70

5e.l le.l

Peale leelismetallide hudroksiidide segavad m&aramisi veel
vaga nOrkade hapete soolad (karbonaadid, silikaadid jt.),
kuna viimaste lahustel on hudroluusi tottu tugevalt leelise—
line reaktsioon

coj“ + EMO v=— HCOj + OH“

2) 12 tiitrimisel tuleb tarkliselahust lisada Usha tiit-
rimise 16pus (K[I"l punakaspruun varvus on muutunud kahvatu-
kollaseks). Tarklise lisamisel suure kontsentratsiooniga 12~
lahusesse adsorbeerib tarklis joodi ja poOhjustab a1l e
tiitrimist.

3) Paljud jodomeetrias kasutatavad reaktsioonid on
po6odrduvad. Seepéarast tuleb nende kasutamisel luua
tingimusi reaktsiooni kulgemiseks 18puni. Naitena vdib tuua
arseeni jodomeetrilise maaramise, mis pdhineb reaktsioonil

\Y, -1 11 0

AsO%~ + 2 17 + 2 H+ = AsO|" + 12 + 170

+2S.1 —1i.1

Vorrandist on naha, et arseen(V) kui oksildeerija maaramiseks
on vajalik tugevalt happeline lahus. Arsenaat(lll) kui redot—
seerija maaramisel tuleb viia lahuse happesisaldus vdimali-
kult madalaks — seega pH 8-ni.

4) Oksudeerijate maaramisel ei toimu redoksprotsessid
silmapilkselt. 12 kvantitatiivseks eraldumiseks peavad la-

hused eelnevalt s eisma 5—-10 minutit. Kuna dhuhap—
nik oksudeerib valguse méjul I——ioone vabaks joodiks
- 10 0 =11
4 1I- + 02 + 4 H+ = 212 + 21”70,
—le.l +2e.2



siis hoitakse 12 moodustumisreaktsiooni I6puleviimiseni la-
huseid pimedas.

Jodomeetria tahtsamad pdhiained on subli~
meeritud 12, kaaliumjodaat KI0”, kaaliumbromaat KBrOj, kaa—
liumheksatstuanoferraat(lll) K» £Fe(CN)?J , kaaliumdikromaat
K2Cr20 jt. Koik loetletud ained on oksudeerijad. Eeageeri—

misel Kl-lahusega happelises keskkonnas kulgevad jargmised
reaktsioonid:

\% -1 0
10 + 51“ + 6 H+ = 312 + 3~0 ,
+50- 1 —1q-1
\% -1 -1 o
BrOoj +,6 1“ + 6 H+ = Br« + 320 + 312,
+60.1 —-le.l
11 —1 11 0
2 0wWl0og)3“ + 21* = 2 CPe(CN)™4* + 12,
le.l 14.2
Vi -1 11 0
Cr202“ + 6 1*“ + 14 H+ =2 Cr5+ + 312 + 770
+35.2 —le.l

Pdhiainena sageli kasutatav kaaliumdikromaat puhastatak—
se Umberkristalliseerimisel vesilahusest jJa kuivatatakse
200 °G juures. Kaaliumdikromaat ja selle lahus on seismisel
pUsivad. Nimetatud pdhiaine puuduseks on mitte eriti hea
varvuse muutus stohhiomeetriamomendil.



6.2.2. PRAKTILISED TOOD

6.2.2.1. NAATRIUMTIOSULFAADI MPG6TELAHUSE
VAIGISTAMINE

Naatriumtiosulfaat Na2S20"«5 10 (U — 246,2 g/mol) pole
pohiaine. Seismisel kaotab ta kergesti osa kristallisatsioo-
nivett. Samuti vcib ta sisaldada teisi aineid. Seeparast val-
mistatakse lahus algul ligikaudu soovitud kontsentratsi-
ooniga ja tapne kontsentratsioon maaratakse pohiaine abil
(tiitrimisel).

TOc Ulesanne. Valmistada 1 dn? tapse kont-
sentratsiooniga naatriumtiosulfaadilahust(soovitav 0,02 M).

Maaramine

a)* 0, 02 M Na2s20j—-l1lahuse valmis-
tamine. 1 dm'— ligikaudu 0,02 M Na2S20"-lahuse val-
mistamiseks kaaluda tehnilistel kaaludel umbes 5 g (m =
= 0,02 . 248,2 g) kristallhtudraati ja kaalutis Ilahustada li-
gikaudu 1 dm-s asja keedetud ja toatemperatuurini jahuta-
tud destilleeritud vees. Lahusele lisada 0,1 g Ha2Co™ ja
jatta seisma umbes nadalaks. Lahuse kontsentratsioon muu -
tub seismisel, kuna vee3 lahustunud s U s i happe-
gaas lagundab tiosulfaati:

Na2n2”"3 + N2+ M2 = NaHSO* + NaHCO™ + St.

Selle protsessi tulemusena tiosulfaadilahuse kontsentratsi-
oon seismisel nailiselt suureneb. PBhjuseks on NaHSO" teke.
Viimane, reageerides "~—ga, loovutab 2 elektroni:

NaHS03 + 12 + H20 = AaBS0o4 + 21

Tiosulfaadi molekul loovutab Ig reageerimisel aga ainult 1
elektroni. Susihappegaasi toimel kulgeva lagunemisreaktsi-
ooni tagasitdrjumiseks lisatakse tiosulfaadilahusesse tah-
ket HagCO”. Viimane muudab sitsihappe NaHCON—ks. Tekib puh—
versusteem CO|~ — HCO”, mis sailitab lahuses vajaliku hap-
pesuse (pB»8).
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Tiosulfaat on tugev redutseerija jJa oksudeerub aegla-

selt 6huhapniku toimel:
2 NarO~ + 02 = 2 Na2so4 + 2 sS4
-25.1 +2e.2
Tiosulfaadilahuse kontsentratsioon vaheneb ka ti o
bakterite elutegevuse tagajarjel. Bakteritele eba-

soodsa elukeskkonna loomiseks lisatakse lahusesse vaike ko-
gus murki (HgCI12).

b) P6hiaine lahuse valmistami —
n e. Pdhiainena kasutada K2CroOy (M = 294,2 g/mol),100 cn3
h0,005 M lahuse valmistamiseks vajalik orienteeriv kogus lei-

da arvutuslikult: m= 0,005 « 0,1 . 294,2 g. Lahuse valmis-
tamiseks vdetud pbhiaine kaaluda tapselt analultilistel kaa-

ludel. POhiainest tépse kontsentratsiooniga lahuse valmista-

mise kaik on Kkirjeldatud ptk-s 4.4.5. Valmistatud lahuse
tapse kontsentratsiooni arvu—camine on esitatud ptk-s 2.

c) Tiitrimine. Valmistatud Na2S20,—lahusega
loputada birett ja taita sobiva k&rguseni. 300-cm* mahuga
Erlenmeyeri kolbi pipeteerida 10 (:nl3 pghiainelahust, lisada

mccteklaasiga 7-t0 cm™ 6 M HCl-lahust, 7-10 cm3 10-% Kl-la—
hust. Kolb katta uuriklaasiga (12 lenduvuse valtimiseks) ja
jatta pimedasse 5 — KO minutiks seisma. Toimub reaktsioon

\Yi| -1 0
K2Cr207 + 6 KI + 14 HCl = 312 + 8 KC1 +
+30.2 —le.l Ul

4 2 CrClj + 770

Parast seismist loputada uuriklaas destilleeritud veega ja
viia kolvis oleva lahuse ruumala umbes 100 cn —ni. Lahjenda-
mine on vajalik Cr(lll)-soolade varvuse ndrgendamiseks. La-

hust tiitrida Olgkollase véarvuse saabumiseni, lisada juurde
1- 2 cm" varsket tarkliselahust. Tekib I2-tarkliskcmpleks
ja lahus muutub t umesiniseks. Tiitrimine I1dpe-
tada nérga r o h e ka varvuse ilmumisel. valtida
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alet iitrimistl Tiitrimise ajal tekib joodist var—
vusetu jodiid. Kulgeb jargmine reaktsioon:

12 + 2 NagSgon = 2 Nai + Na2S”~0g

Kokkulangevatest tiitrimistulemusoest l&htudes arvuta-
da Na2S20”-lahuse kontsentratsioon ja tiiter:

A2 AP 207 AQAF2AT 1
~ragSgo, | WNa25203

CNapS205 . M(Ha2S203) ~a~0” * [70»l
1000 1000

Kontsentratsiooni ja tiitri arvutamisel leida neli tu-—
venumbrit.

6.2.2.2. AKTIIVSE KLOOHI SISALDUSE
MJI&RAMIHE KLOORLOBJAS

Kloorlupja saadakse kustutatud Ilubja reageerimisel
klooriga:

2 ca(OH)2 +2CI2 = caCl2 + Ca(Ch2 + 2 170

Pchilise osa kloorlubjast moodustavad Ca(0Cl)2 ja CaCl2.
Preparaadi valemit tahistatakse tinglikult Ca(C10)CI ehk

struktuurselt Ca/’\‘g&il ¢ Peale nimetatud Uhendite sisaldab

kloorlubi veel Ca(Cl107)2, Ca(OH)2 jt.

Kloorlubi laguneb seismisel dhuniiskuse ja susihappe-
gaasi toimel kloori eraldades. Viimastest on tingitud kloor—
lubja pleegitavad ja desinfitseerivad omadused. Lagunemis—
reaktsioon kiireneb vesilahustes, eriti aga mineraalhapete

juuresolekul:

OCl
can + 2 HC1 = CaCl2 + 01~ + HgO.

~01



Happe toimel eralduva kloori hulga jargi hinnatakse kloor—
lubja kvaliteeti.
Jodomeetriline aktiivse kloori maaramine on sisuliselt

Uks jodomeetriline oksudeerija maaramise juht. Maarami ne
pdhineb reaktsioonil

| - 0 -1
Ca(ocncl + 2 KI + 2 HCI = 12 + CaCl2 + 2 KC1 +

+2e.1 —le.l
+ H20 -

Eraldunud 10 hulk oleneb aktiivse kloori sisaldusest ja
maaratakse tiitrimisel Na2S20"-lahusega.

TOoO Ulesanne. Maarata aktiivse kloori si-
saldus kloorlubja suspensioonis.

Maaramine. Maaramiseks pipeteerida tiitrimis-
ncusse 10 cm kloorlubja suspensiooni (vahetult enne pipe—
teerimist loksutadal!), lisada 7 c™ 10-% Kl-la—
hust, 10 cnr 4 M HCl-lahust ja jatta segu pimedasse 5 - O
minutiks seisma. Saadud lahust tiitrida tapse kontsentrat-
siooniga Na2S20j-lahusega Olgkollase véarvuseni, lisada 1-
2 cnr varsket tarkliselahust ja tiitrimine I6peta-
da sinakasvioletse varvuse kadumisel. Kokkulangevatest tii"C—
rimistulemustest lahtudes arvutada aktiivse kloori kontsent-
ratsioon lahuses.

Aktiivse kloori protsend.i leidmisel tahkes
kloorlubjas on vaja eelnevalt valmistada tiitrimiseks vaja-
lik suspensioon. Selleks lahustada tapne kaalu-
tis kloorlupja mcdtekolvis. Lahus valmistada nii, nagu
on kirjeldatud pdhiainelahuste korral (ptk. 4.4.5.)e Sus-
pensiooni tiitrida ulalpool kirjeldatud viisil. Tiitrimis—
tulemuste pdhjal arvutada aktiivse kloori protsent tahkes
kloorlubjas.
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6.2.2.3. VASK(Il) SISALDUSE MURAMINE

Vask(ll)soolad reageerivad jodiidiga jargmisele reakt-

sioonile vastavalt:
-1 1-1 0

2 CusOr + 4 EE = 2 Cul] + 12 + 2 K2s0”
le.l le.2

Eraldunud 12 tiitrimisel naatriumtiosulfaadilahusega
saab arvutada vask(ll)soolade kontsentratsiooni maaratavas
lahuses.

TOO Ulesanne. Maarata vask(ll)ioonide si-
saldus analutsida antud lahuses.

M&aramine. Vask(ll)soola lahuse valmistamisel
hapestada viimane etaanhappega: 250 cm lahusesse lisada
15 cm" 2 M etaanhapet.

10 cn valmistatud lahust pioeteerida 3CD—CBI:b kooni—
lisse kolbi, lisada 10 cer 20-% Kl-lahust ja lasta reakt—
sioonisegul seista pimedas 5 min. Seejarel viia lahuse rwm—
ala destilleeritud veega umbes 100 cm —ni oa eraldunud 12
tiitrida tépse kontsentratsiooniga naatriumtiosulfaadilahu—
sega. Indikaator (2 cm varsket tarkliselahust) lisada 0olg-
kollase varvuse saabumisel. Tiitrimine I0petada |2-tarklis—
kompleksi sinakasvioletse varvuse kadumisel. Kokkulangeva-
test tiitrimistulemustest lahtudes arvutada tiitritud lahu-
se kontsentratsioon ja tiiter. 12 tekke— ja tiitrimisreakt-
sioonist lahtudes selgub, et

GCu * VCu 1
GNa2S2°3 *
Viimasest saab arvutada vaartuse C@u ja selle pchjal tiit-

CAU™ M (EaL) GCu « 63,54
160C = ———100C—— *

Kontsentratsiooni 3a tiitri arvutamisel leida 4 tuve-

numbrit.
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7. SADESTUSTIITRIMINE
7.1. MEETODI ULDISELOOMUSTUS

Sadestustiitrimise puhul kasutatakse reaktsioone, mil-
le kdigus moodustub sade. Sadestusreaktsioone tuntakse pal-
ju, kuid kaugeltki kdiki ei ole vdimalik kasutada ainete kvan-
titatiivseks maaramiseks. Praktilise vaartusega on ainult
sellised reaktsioonid, mille korral on taidetud jargmised
tingimused:

1) sade on praktiliselt lahustumatu,

2) sadenemine toimub kiiresti,

3) sadestamisel ei teki ulekillastatud lahuseid,

4) stohhiomeetriamomenti on vdimalik fikseerida,

5) adsorptsioon ei moonuta margatavalt tiitrimistulemu—
si. Kuna adsorptsioon on iseloomulik kdikidele sadestusreakt—
sioonidele, siis tuleb viimase vea valtimiseks vdi vahenda-
miseks tiitrida aeglaselt ja lahust pidevalt segades.

Indikaatorina kasutatakse aineid, mis moo-
dustavad titrandiga kas erineva varvusega sademe vci varvi-
lise kompleksuhendi.

Raskesti lahustuva uUhendi kasutamisel indikaatorina peab
viimase lahustuvuskorrutis olema suurem maaratava iooniga
moodustuva sademe lahustuvuskorrutisest. Kuid lahustuvusjcor—
rutiste erinevus peab olema selline, et Uks liias lisatud
titrandilahuse tilk muudaks méargatavalt lahuse varvust.

Sadestusmeetodi pdhiainetena kasutatakse
naatrium— ja kaaliumkloriidi. Moélemad soolad ei sisaldakris—
tallisatsioonivett ja neid on kerge puhastada uUmberkristal—
liseerimisel.

Sadestusmeetodite abil on vdimalik kvantitatiivselt
maarata paljusid anioone (Cl—, Br—, 1I“, SCN~, SO"”,

Cro2", POM,_Fe(CN)6J3—, [Fe(CN)614*) ja katioone Ug+, Ba2+,
Hg2+, Hgl+, Pb2+, Zn2+ jt.).
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7.1.1. MERKUROMEETRIA OLEMUS

Merkuromeetriat kasutatakse laialdaselt halogeniidide
ja tiotsuanaatide sisalduse mé&aramiseks. Maaramine pohineb
reaktsioonil

Hgf+ + 2 X* = Hg”"v

Reaktsiooniproduktina moodustub vees halvasti lahustuv val-
ge sade. Indikaatorina kasutatakse sageli raud(lll)tiotsta—
naatkowplatei jFe(SCN)3 Indikaatori toime pohineb sellel, et
parase Cl"—ioonide valjasadestamist tekib lahusesse vaike
Hg|+—iconide liig, mille tottu hakkab sadenema indikaatori
koostisse kuulunud SCN“—ioon:

2{Fe(SCN)]2+ + Hg2(N03)2 = 2 FeNo|+ + Hg2(SCN)~.

Viimase reaktsiooni tulemusena laguneb indikaatorina kasu-
tatav kompleks ja lahus kaotab punase varvuse. Tiitrimise
k&igus toimub jarsk varvuse muutus alles moélema sa—
destusreaktsiooni I0ppemisel. Seetdttu on vaja kloriidi
tiitrimiseks kulunud elavhdbe(l)nitraadilahuse ruumala
leidmiseks 1labi viia ka eraldi indikaatorlahuse tiitri-
mine. Ruumalade vahest leitakse CI" tiitrimiseks kulunud
Hg2(NO”~)2—lahuse ruumala.

Indikaatorina vdib kasutada ka difenuulkarbasooni. Vii-
mane moodustab Hg2+—ioonidega sinise varvusega sademe,

7.1.1.1. PRAKTILISED TOOD

7.1.1.1.1. ELAVHOBE(I)NITRAABI M~ELAHUSE
VAHOSTAMINE

3g2(NO0"M)2.2 tLO* ei vasta pdhiainetele esitatavatele
nduetele, sest soolas esinev kristallisatsioonivee sisaldus
ei ole valemile vastav. Samuti vdivad elavhdbe(l)ioonid
(—Hg—Hg-) oksudeeruda O&huhapniku toimel Hg“+—ioonideks
C—Hg-). Nimetatud pdhjustel valmistatakse Hg2(NO,)2-lahus
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algul ligikaudu vajaliku kontsentratsiooniga. Soola téap-
ne kontsentratsioon maadratakse tiitrimisel pdhiainet kasu-
tades. Maaramine pohineb reaktsioonil

Hg2(N03)2 + 2 NaCl = Hg2Cl2 + 2 NaNo” .
TOO Ulesanne. Valmistada 1 dm tépse kont-

sentratsiooniga Hg2(NO")2-lahust (soovitav C = 0,025).
Maaramine

aym 0,025 M Hg2 (NO j)2 —lahuse val-
mistamine. 1 dm ligikaudu 0,025 M lahuse valmis-
tamiseks kaaluda tehnilistel kaaludel 14 — 16 g soola
(JuHx2 (NON)2. 2 H20 = 561,2 g/mol), lahustada 1 dm 0,2 M

HNON—lahuses. Hape on vajalik Hg2 hiudroludsi tagasitdrju-
miseks. Hg2+ redutseerimiseks Hg|+—ioonideks lisada lahu—
sesse veidi metalset elavhdbedat. Toimub reaktsioon

Hg2+ + Hg = Hgl+
Metalse elavhdbeda liig valdib ka Hg2+—ioonide edaspidist
moodustumist lahuse sailitamisel.

b) Pohiaine lahuse valmistamine.
100 cmrj 0,07 M naatriumkloriidi lahuse valmistamiseks on
vaja kaaluda 0,1 . 0,07 . 50,45 g puhast ja kuiva naatri-
umkloriidi. Lahuse valmistamist pdhiainest kirjeldab ptk.
4.4—5. Pdhiainelahuse kontsentratsiooni arvutamine analuu-
tilistel kaaludel kaalutud soola kaalutisest ja modtekolvi
ruumalast lahtudes on toodud ptk-s 2.

c)Tiitrimine. Pdhiaine lahusega loputatud pi—
petiga moéota 10 cm™ kloriidilahust ja lisada juurde indikaa-
tori moodustamiseks 5 tilka 0,05 M NHASCN— 1 cm® kontsent-
reeritud Fe(lll)nitraadilahust ja 1 cm 1 : 1 lahjendatud
lammastikhapet. Lahusesse tekib punase varvusega indikaa—
torkompleks. Tiitrida aeglaselt, lahust pidevalt segades.
Enne stohhiomeetriamomendi saabumist, kui lahus on muutu-
nud roosaks, oodata veidi enne jargmise tilea juurdelisamist.
Kui sade on settinud, on paremini naha sademe kohale jaava
lahuse varvust. Lahuse roosa varvuse korral on vaja tiit-
rimist jatkata. Tiitrida kolme kokkulangeva ruumala saa-
vutamiseni (ruumala V).
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Indikaator.i tiitrimis/eks kulu-'
nud Hg2(NO/)2-latiuse ruumala maaramiseks mddta  keeduklaasi
destilleeritud vett. Viimase ruumala vordub pip}eti ruumala
ja eelmiseks tiitrimiseks kulunud lanuse ruumala
summaga« Lisada juurde 5 tilka 0,05 M NSASCN— 1 cm
Pe(HONJM—1labust ja 1 cw 1 : 1 lahjendatud HNOj-Ilahust.
Tiitrida pduase varvuse kadumiseni. Tiitrimist korrata kok-
kulangevate tulemuste saamiseni (ruumala ~2). Ruumalade va-
hest leida kloriidi tiitrimiseks kulunud HggCNOM—
lahuse ruumala. Tiltrimlsandmete pdhjal arvutada Hg2(HOj)2-
lahuse tépne kontsentratsioon ja tiiter:

4 GHP(NO,)2 . T7H2(HO3)2 X
%1 = Vo1 -

CHg2(B0OM)2 » ItiHS2(H03)d  cag2(HOH)2 « 5252
T = 1000 = 1000 *

Tiitri ja kontsentratsiooni arvutamisel leida neli tu-—
venumbrit.

Elavhdbe ja k&ik selle Uhendid on vaga muirgised. Seepéa-
rast ei tohi tiitrimis— ega l6putuslahuseid kallata valamus-
se, vaid jaakide ndusse. Samuti jalgida, et
tootamise ajal ei satuks lahust to66lauale ega katele.

8. VISUAALNE KOLORIMEETRIA

Kolorimeetrilised méaramismeetodid pdhinevad ainete fuu-
sikalisel omadusel - selektiivselt neelata teatud lainepik-
kusega valgust. Seega kolorimeetrilised maaramismeetodid ei
vOimalda otseselt mddta aine massi. Mdddetakse valguse neel-
dumist lahuses (varvuse intensiivsust). Viimane on otseselt
seotud lahuse kontsentratsiooniga. Valguse neeldumine on pro-
portsionaalses sOltuvuses lahuses sisalduva aine kontsent—



kus Iq

pealelangeva valgusvoo intensiivsus;

1~ — lahust labinud, valgusvoo intensiivsus;

S — ainet iseloomustav konstant;

C - valgust neelava aine kontsentratsioon lahuses;
1 - lahusekihi paksus (cm), mida valgusvoog labib*

Lahuste varvuste intensiivsuste mdotmise meetodid po-
hinevad valgusvoo intensiivsuse ndrgenemise maaramisel, mis
toimub teatud paksusega varvilist Uhendit sisaldava lahuse-
kihi labimisel. On olemas rida meetodeid, kus véarviliste la-
huste intensiivsust hinnatakse silma jargi. Selliseid mee-
todeid nimetatakse visuaalseteks. Nimetatud
meetodil on vBimalik konstateerida ainult intensiivsuste
vOrdsust vOi erinevust. Intensiivsuste erinevuse
astet ei ole vdimalik hinnata. Intensiivsuste vdrdsus-
tamiseks muudetakse lahaste kontsentratsiooni, lahusekihi
paksust vO&i valgusvoo intensiivsust.

Lahuse kontsentratsiooni muut-
miseks kasutatakse jargmisi vOtteid: 1) standardseeria koos-
tamist, 2) lahjendusmeetodit, 3) kolorimeetrilist tiitri-
mist.

Standardseeria koostamiseks valmista-
takse rida erineva kontsentratsiooniga lahuseid. Lahuste
I6ppruumalad ja kihtide koérgused on vdrdsed. Silma jargi

vordlemisel tehakse kindlaks, millise lahuse intensiivsuse-
ga uhtib kdige paremini maératava lahuse intensiivsus.

Kolorimeetrilisel tiittrimi-
sel vOrdsustatakse uuritava lahuse intensiivsus vord—
luslahuse intensiivsusega selliselt, et destilleeritud vett
tiitritakse (muude vOrdsete tingimuste juures) standardla—
husega seni, kuni lahuste intensiivsused vcrdsustuvad. Tiit-
rimiseks kulunud standardlahuse ruumala ja kontsentratsioo-
ni jargi arvutatakse maaratava elemendi sisaldus analuusi-
tavas lahuses.

- 67 -



Lahjendusmeetod:i kasutamisel valmista-
takse kaks lahust — uuritav ja vordluslahus. Tugevamalt var-
vunud lahust lahjendatakse seni, kuni mdlema lahuse vérvuste
intensiivsused vOrdsustuvad. Lahusekihtide kerguste (h) ja
standardlahuste kontsentratsiooni (C”) kaudu leitakse méa-
ratava elemendi sisaldus:

Cz * ** = °st * hst *

8.1. PRAKTILISED TOOD

8.1.1. VASK(IIl) SISALDUSE MWLWANAE
STANDARDSEERIAMEETODIL

Cu(ll) sisalduse kolorimeetriline mé&aramine pdhineb si-
nise varvusega Vvask(ll)e_mmiinkompleksi moodustamisel:

CusS04 + 4 NHA.A0 =  \Cu(NH5)41S04 + 4 Hgo .

To6o lesanne. Maarata, mitu ag vask(ll) ioo-
ne sisaldab analtusitav lahus.

Maaramine

a)Standardlahuse valmistamine.
Standardseeria koostamiseks valmistada kdigepealt standard-—
lahus, mille 1 cm sisaldaks 1 mg Cu(ll)ioone. Selleks kasu-
tada umberkristalliseeritud CuSO®+ 5 HO (d = 249,7 g/mol).
cn™ soovitud kontsentratsiooniga lahuse valmistamiseks on va-
ja 100 mg Cu(ll)ioone CM =63,54 g/mol) ehk

—00 —2#Z_ mg GuSO. . 5 HpO.
63,54 4 d

Aine kaaluda tadapse 1t analuutilistel kaaludel ja

viia kvantitatiivselt mddtekolbi, nagu on kirjeldatud varem

(ptk. 4.4.5*). Valmistatud lanuse tapne kontsentratsioon ar-

vutada kaalutisest ja mdotekolvi ruumalast lahtudes.



b) Standardseeria koostamiseks

valmistada ette komplekt (10 tk.) 4 Uhte varvi klaasist ja
vcrdse diameetriga katseklaase. Baretist meeta igasse kat-
seklaasi erinev ruumala Cu(ll) standardlahust. Vask(ll) si-
saldus peab jaama vahemikku 0,5-3,0 mg. Teisest blretist
lisada igasse katseklaasi verdne ruumala (5»0 cm3) 2 M am-
moniaagi vesilahust. Kolmandas b%retis oleva destilleeritud.
veega viia lahuste ruumala 10 cm —ni. Seeria valmistamiseks
koostada tabel.

Cu(ll) ( 1 mg/cm3 ) 2 M NHj-lahus vesi
Nr.

cm3 mg cm3 cm3
1. 0,3 0,3 5,0 4.7

0,6 0,6 5,0 4,4

0,9 5,0 4,1
10. 3,0 >0 5,0 2,0

Katseklaasid sulgeda korgiga ja lahused segada. Saadi 1C
erineva intensiivsusega sinise varvusega lahust.

c) Vdrdlemine. Kontrolltdd katseklaasi
da samuti 5 cm3 NH"—lahust ja lahuse nivoo viia destillee-
ritud veega standardseeria lahustega samale kergusele. Kui
katseklaaside diameetrid polnud paris verdsed (lahuste ker-
gused erinevad omavahel veidi), siis viia kontrolltéd lahu-
sekihi kbérgus seeria keskmise kdrguseni. Valgel
alusplaadil vorrelda, millisd lahuse varvuse intensiivsu-
sega langeb kdige paremini kokku kontrolltéolahuse varvuse
intensiivsus. Kuna lahuste ruumalad ja Kkihtide kdrgused on
kdikides katseklaasides vdrdsed, siis vdib intensiivsuste
vordlemiseks kasutada nii kogu lahusekihti (vaadata alalt
alla) vOi osa sellest (vaadata kuljelt). Esimene viis on
eelistatavam vaikeste sisalduste, teine - suurte sisaldus-
te maaramisel. Lahuste varvinuansside paremaks vordlemiseks
asetada kontrolltdolahus standardseeria kahe kérvuti jaava

- 69 -

lisa-



vOrdlusiah.ase vahele. Kui kontrollto6lahuse varvus ei lange
tapselt kokku kummagi voérdluslahuse varvusega (Jaab nende
vahepeale), siis pulda hinnata tegelikku sisaldust inten-
siivsuste erinevuste kaudu. Kai uuritava lahuse varvus on
ndrgem kui 1. klaasis oleva lahuse varvus, siis on lahuse
Cu(ll)ioonide sisaldus < 0,3 mg. On aga uuritava lahuse
varvus tugevam kui tO. katseklaasis oleva lahase varvus,
siis sisaldab lahus Cu(ll)ioone” 30 mg. Kui Cu(ll)ioonide
hulka soovitakse kahel viimasel juhul méaarata tapsemalt, on
vaja koostada uus skaala vastava piirkonna jaoks.

Standardseeriameetodi peamiseks kasutusalaks on uUhetlu-
biliste anallUuside massiline labiviimine. Stan—
dardseeria eeliseks naiteks icolorimeetrilise tiitrimisega
verreldes on asjaolu, et kompleksi varvus vcib tekkida aeg-
lasemalt. Viimasel juhul on seeria kasutatav alles peale tea-
tudajalist seismist. Standardseeria on erakordselt lihtsalt
labiviidav ja lubab kullalt tapselt maarata vaikesi ainehul-
ki. Standardseeriameetodit kasutatakse laialdaselt kontroll-
meetodina niil laboratooriumides kui ka valitingimustes. Mee-
tod ei sobi kasutamiseks juhul, kui lahuse véarvuse inten-
siivsus muutub ajas.

8.1.2. RAUD(III) SISALDUSE MAARAMINE
KOLORIMEETRILISEL THTRIMISEL

Maaramine pohineb punase varvusega tfeCSCN)» kompleksi

moodustumisel:
NH~AFe(SO0”)2 + 3 NHASCN = Fe(SGN)3 + 2 (NH~SON
TOO Ulesanne. Maarata, mitu ng raud(lU) ioo-

ne sisaldab analuusitav lahus.
Maaramine

a)Standardlahuse valmistami-
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seks kasutada Umberkristialliseeritud ammnnni nwranJusasar—
Oast (NH4Fe(S04)2. 12 . mille M - 482,9 g/mol. La-
huse soovitud kontsentratsioon on 0,1 mg Fe~/cm3 . Lahuse
valmistamine toimub analoogiliselt Cu(ll) standardlahuse "val-
mistamisega (ptk. 8.1.1, p. a).

b) Tiittrimine. Maaramiseks votta kaka 100—cm3
mahuga moéotesilindrit, milledest uks sisaldab uuritavat la-
hust, teine on tuhi. Mdlemasse silindrisse viia 1 a3 kont-
sentreeritud HNO”®, 5 cm3 10-% NHASCN -—lahust ,ia ruumala viia
destilleeritud vee abil 80 cn3—ni. Eontrolltdé6lahus varvub
teatud intensiivsusega punaseks. Buretis asuva Fe(lll) stan—
dardlahusega asuda tiitrima teises mddtesilindris asuvat
reaktiivide lahust, kuni mdlemas silindris oleva lahuse
varvuste intensiivsused Uhtlustuvad. Lahuste Idppruumalad
putda seejuures vordsustada destilleeritud vee lisamisega.
Vaikeste intensiivsuste vdrdlemiseks kasutada kogu lahuse-
kihi paksust. Tugeva varvuse korral vorrelda intensiivsus!
kuljepealt vaadates. Tiitrimiseks kulunud Fe(lll) standard-
lahuse ruumala ja kontsentratsiooni jargi arvutada kontroll-
toos esineva Fe(lll) sisaldus (mg).

8.2. KORDAMISKUSOIDSSD

1. Redoksmeetodite olemus.

2. Oksudeerija, redutseerija, oksudeerumine ja redutseeru—
mine.

J. Permanganatomeetria olemus.

4. KMnO™ kui oksudeerija olenevalt keskkonna happesusest.

5. Permanganatomeetria pdhiained.

6. Permanganatomeetria kasutamise vOimalused.

7. KMNnO® mobdtelahuse valmistamine.

8. Vesinikperoksiidi sisalduse permanganatomeetriline méa-

ramine .
9. Fe(ll) sisalduse permanganatomeetriline maaramine.
10. Jodomeetria olemus.
11. Jodomeetriline okslUdeerijate maaramine.
12. Jodomeetriline redutseerijate maaramine.
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13. Hapete jodomeetriline maaramine.

14. Jodomeetria pdhiained.

15. moote lahuse valmistamine.

16. Jodomeetria indikaator.

17« Jodomeetriliste reaktsioonide l&abiviimise tingimused.

18. Kloorlubi, selle saamine ja keemilised omadused.

19. Aktiivse kloori sisalduse maaramine.

20. Sadestustiitrimise olemus.

21. Sadestusmeetodis kasutatavatele reaktsioonidele esitata-
vad néuded.

22. Merkuromeetria olemus.

23. Indikaatori kasutamise pohimdte merkuromeetrias.

24. Merkuromeetria pdhiained.

25. Hg2<HO™)2 mcotelahuse valmistamine.

26. Sadestusmeetodi puudused.

27. Kolorimeetria olemus.

28. Cu(ll) sisalduse maaramine standardseeriameetodil.

29. Fe(lll) sisalduse maaramine kolorimeetrilisel tiitrimi-
sel.

9. KAALUMIHE AHALtTUTI LISTEL KAALUDEL

9.1. AHALLTETTILISTE KAALUDE EHITUS

Analuitilised kaalud on kvantitatiivsel analuusil vaga
tahtsad todvahendid. Ka tiitrimeetrilisi maaramisi ei ole
vOimalik teostada ilma analudtilisi kaale kasutamata (p6&hi-
aine lahuse valmistamine, maaratava elemendi sisalduse maara-
mine uuritavas objektis).

Laboratooriumi.s Kasutatavad analtutilised kaalud voi-
maldavad ainet kaaluda 0,0002-g tapsusega. Tanapaeval kasu-
tatakse peamiselt elektrikaale, mis on varustatud &hksummu-—
tiga. Hende abxl kaalumine toimub Kkiiresti.

Analuutiliste kaalude tahtsaim osa on kaalu-
k a n g. Selle keskkohta on kinnitatud pikk osuti. Viimase
alumine, terav ots liigub kaalukangi vdnkumisel piki jaotis-
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tega skaalat. Kaalukangi kulge on kinnitatud kaalukausid.
Analudtilised kaalud on varustatud arretiiri-—
g a (sulguriga). Viimane kujutab endast kaalude alumise ser—
va kilge kinnitatud ketast, mille po6dramisega VvOib kaale
sulgeda vdi arretiirist vabastada. Kaalud vabastatakse ar—
retiirist ainult kaalumise ajal. Arreteeritud kaalud pusivad
kaua tookorras, sest sellises olukorras ei puutu kaalukangi
toetavad prismad kokku vastavate tugipindadega ega nurine.
Samuti ei reageeri arreteeritud kaalud igale juhuslikule va-
lishairele sellisel maaral nagu arreteerimata kaalud. Briti
tugevasti kuluvad kaalud igasuguste jarskude tdugete vci lii-
gutuste mojul. Seeparast on analtltiliste kaalude kasitsemi-
se pdhireegliks taielik hoidumine arreteeri-
mata kaalude igasugusest puudutamisest. Vastavalt sellele
vOib kaalutavat eset vOi vihte kaalukaussidele panna -wa neid
sealt ara votta ainult siis, kui kaalud on arreteeritud. Kaa-
lude arreteerimiseks vOi arretiirist vabastamiseks pooratak-
se arretiiri ettevaatlikult ja sujuvalt.
Analudtilised kaalud on paigutatud klaaskappi, mis kait-
seb neid tolmu, Shuliikumiste, tédtaja hingamise Je muu eest.

Kapp toetub kruvide abil kaalulauale. Kruvide abil viiakse
kaalud horisontaalasendisse. Et kaalud tootaksid digesti,
peavad nad olema asetatud taiesti horisontaal-
selt'.

Analuutiliste kaalude kaalukausid tehakse mingist ker-
gest metallist ja kaetakse kulla— vci plaatinakihiga. Katte—
metalli kiht valdib kaalukausside oksudeerumist. Kaalutavat
ainet ei tohi asetada otse kaalukausile, sest see rikub kaa-
le. Samuti ei ole lubatud panna ainet paberilehele. Esiteks
on paber hiugroskoopne ja teiseks ei saa kaalutud ainet pabe-
rilt ilma kadudeta ule kanda lahustamisndusse. Sellisel ju-
hul kaotab kvantitatiivne analtis oma métte. Analuutilistel
kaaludel kaalumisel-paigutatakse kaalutav aine spetsiaalses-
se lihvitud kaanega kaaluklaasi, tiiglisse, uu-
riklaaaile vOi keeduklaasi. Tuhi kaalundu on eelnevalt kaa-
lutud samadel analuuttilistel kaaludel. Et kaalumise tulemus
oleks 6ige, peab kaalutaval esemel olema toatemperatuur.
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lga analuitilise kaalu juurde kuulub vihtide
komplekt. Analuitiliste kaalude vihtide oksudeerumise val-
timiseks kaetakse nad kulla— vo6i plaatinakihiga.Elektrikaa—
lude juurde kuuluvas komplektis sisalduva vaikseima vihi
kaaluks on 1 g. Vihid komplektis on jargmised: 100 g, 50 gf
2° g» 20 g, 10 g, 59, 2 g, 2 g jalg. Maardumise ja sel-
lest pbdhjustatud kaalumuutuse valtimiseks ei tohi vihte
katega puutuda. Vihtide komplektis on selleks otstarbeks
plemas pintsetid. Et pintsetid ei saaks Kkriimus-
tada vihte, on nad varustatud luust v8i plastmassist otsi-
kuga. lga viht asub vihtide karbis temale vastavas pesas.
Kategooriliselt on keelatud vihtide Umberpaiguta-
mine teiste analudltiliste kaalude juurde vOi teise vihtide
karpi.

Peenvihid (mille kaal on vaiksem kui Ig, s.t.
saja— ja kimnemilligrammised vihid) asuvad elektrikaaludel
kaalukangi parema 6la umber. Nende pealepanemiseks vci olga-
delt &ravotmiseks on kaaludel olemas automaatne seadeldis,
mis asub kaalude parema kulje uUlemises osas. Seadeldise ka-
sitsemiseks on kaalukapi valiskiljele Kkinnitatud kaks uks-
teise sisse paigutatud ketast. Ketaste podramise abil saab
rcngasvihte paigutada kaalukangi clale vci sealt eemaldada.
Ketaste podramist tuleb teha aarmiselt ettevaatlikult ja
sujuvalt. Valimise ketta pddramisega saab valida sajamilli—
grammiseid, sisemise ketta pooramise abil — kimnemilligram—
miseid koormisi. Kummalegi kettale on peale maéargitud arvud,
mis naitavad koormise suurust. Koormist tuleb lugeda ketta
vastas asuva noole kohalt.

Kaalumise ajal jalgida arreteerimata
kaalu osuti halvet valgustatud ekraanile paigutatud skaalal
vastava optilise seadeldise abil. Ekraani valgustab kapi

tagaseinas olev valgusti. Viimane lulitub automaatselt sis-
se kaalude vabastamisel arretiirist. Elektrikaalude tund-
likkus on reguleeritud selliselt, et Uhe kaalukausi koorma-
misel ,10 milligrammiga halbib mikroskaala kaaluosuti null—
seisust tapselt 10 jaotise vcrra. Vastavad jaotised on skaa-
lal nummerdatud. Seega skaala iga jaotis vastab milligram—
misele koormisele (naiteks asendis, kuhu skaalal on margi-
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tud 3» on koormis 3 mg). lga taismilligrammide vaba on jao-
tatud kimneks voOrdseks osaks, mis takistavad kimnendlkaiU i —
grsunme. Viimased ei ole nummerdatud.

9.2. ELEKTRIKAAIUBEL KAALUMISE TEHNIKA

1. Kaalumisele asudes lulitada valgusti vooluvdrku.

2. Edasi reguleerida nullpunkt. Sqgllaks poo-
rata ettevaatlikult, kaalukapi uksi avamata, arretiiriketast
I1dpuni. Seejuures lulitub automaatselt sisse valgusti lamp
ja optilise seadeldise ekraanile ilmub mikroskaala suuren-
datud kujutis. Mikroskaala on kinnitatud kaaluosuti kulge.

Nii liigub mikroskaala kujutis piki ekraani koos osuti lii-
kumisega. Koormamata kaalude korral peab skaala nui]kriips
tapselt Juhte langema vertikaalse kriipsuga ekraanil. Kui

kokkulangemist ei esine,siis podrata reguleerimiskruvi peaa
Uhes vci teises suunas, kuni kokkulangemine on toimunud.
Reguleerimiskruvi asub kaalukapi alumisel aarel arretiiri
ketta kohal.

3. Arreteeritud kaalude vasakpoolse kaalukausi keskele
asetada ettevaatlikult kaalutav ese ja sulgeda kaalukapi va-
sakpoolne uks; Parempoolse kaalukausi keskele asetada pinc-—
settide abil ettevaatlikult kaaluvihte sellises koguses, na-
gu leiti tehnilistel kaaludel kaalumisel. Seejarel podrata
ettevaatlikult arretiiri veidi vasakule, kuid arretiirinup—
pu tuleb kindlalt peos hoida. Kui koormised kaalukaussidel
ei ole veel paris vOrdsed, vdib kaalude téaielikul vabasta-
misel arretiirist Uks kaalukauss kiiresti vajuda vaga mada-
lale ja pbhjustada kaalukausside mahakukkumist d&lgadelt ja
kaalude tO6korrast valjaviimist. Valgustatud ekraanil jal-
gida osuti liikumist arretiiri jarkjargulisel avamisel. Kui
on naha, et skaalale ilmuvad negatiivsed arvud,on vihtide
kaal liialt suur.Skaala positiivse poole ilmumisel jalgida,
kas osuti jookseb vaatevaljast valja (vihtide kaal on vaik-
sem kaalutava eseme kaalust) vOi jaab peatuma selle skaala
piirides. Esimesel juhul arreteerida kaalud ja asuda regu-
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leeri ma grammi ate vihtide abil kaalutist seni, kuni kaalu-
tava eseme kaal on leitud 1 grammi t&psusega, s. t. on lei-
tud, et 15 g on naiteks vahe, aga 16 g on liiga palju. Sel-
lisel juhul jatta parempoolsele kaalukausile 15 g vihte ja
sulgeda kaalukapi parempoolne uks. Edasi tuleb analoogili-
selt leida kaalutava eseme kaal 100—mg tapsusega. Kaalutist
reguleerida valimise ketta abil. Reguleerimise ajal peavad
kaalud olema arreteeritud. Koormise vastavuse kontrollimi-
sel kaalutava eseme kaaluga avada kaale ainult osaliselt ar—
retiirist ja jalgida osuti liikumise suunda arretiiri jark-
jargulisel vabastamisel. Taielikult arretiirist kaale veel
vabastada ei tohi. Kui naiteks on leitud, et 800—-mg koormi-
se korral on vaja vihte wveesl juurde panna,aga 9°0 mg on ju-
ba palju, siis jatta kaalukangile 800 ng vihte ja analoogi-
liselt eelmisega asuda leidma kaalutava eseme kaalu kimne—
nilligrammise tapsusega. Selleks keerata sisemist ketast
(kaalud on ka see aeg arreteeritud). Olgu naiteks osutunud
sobivaks 30 mg. Seega on leitud kooOrpiis, mille korral skaa—
laosuti jaab seisma skaala positiivses osas ja arretiiri
vOib avada I6plikult; Kui kaaluosuti ei vOngu enam ja skaa-
lalt on ndha, et

siis on leitud kaalutava eseme kaal neljakohalise tapsuse-
ga. Antud naite korral kaalus ese 15,8365 g.

Kaalumise lopetamise jarel vctta kaalukausilt kaa-
lutav ese ja vihid (algul kdige suuremad, siis jarjest vaik-
semad). Peenvihtide mahavétmiseks nihutada mdlema ketta
nulljaotised kohakuti liitkumatu noolega. Kdige I6puks luli-
tada kaalud vooluvdrgust valja.

9.3. ANALTOTILISTE KAALUDE KASITSEMISE JUHISED
1. Enne iga kaalumist kontrollige kaalude seisukorda.

Puhkige pehme harjaga kaalukausilt tolm ja maarake koormi-
seta kaalude nullpunkt.



2. Ukskdik missuguseid korratusi te kaalude Ulevaata-
mise] ka méarkaksite, mis nendega ka juhtuks tootamisel, mit-
te mingil juhul &arge, puudke parandada kaale iseseisvalt,
vaid poorduge kindlasti praktikumi juhendaja poole.

3. Hoiduge arreteerimata kaalude puudutamisest. Enne
kaalutava eseme vci vihtide kaalukausile asetamist ja maha-
votmist tuleb kaalud arreteerida.

4. Arge nihutage kaale nende kohalt.

5. Arge kunagi koormake analuutilisi kaale (le ette-
nahtud piirkoormise (tavaliselt 100 g), sest see rikub kaa-
le.

6. Arge asetage kaaludele niiskeid vci maardunud ese-
meid. Arge puistake ega kallake midagi kaalude sisemusse.

7. Arge asetage kaalutavat ainet vahetult kaalukausi-
le. Xrge kaaluge ainet paberilehel, vaid tingimata kaalu—
klaasis, tiiglis, keeduklaasis vci uuriklaasil.

8. Hugroskoopseid aineid, samuti vedelikke, eriti nii-
suguseid, mis eritavad kaaludesse so6o6bivalt mbjuvaid aure,
kaaluge tingimata hermeetiliselt suletud ndudes.

9. Arge kaaluge tuliseid vci liiga kuimi esemeid. Kaa-
lutavad esemed peavad joudma omandada kaalude temperatuuri.
Selleks laske neil seista umbes 20 minutit’eksikaatoris kaa-
lude koérval.

10. Arge puudutage kaaluvihte katega. Vihte tuleb kaa-
lukausile asetada ja sealt eemaldada ainult spetsiaalse
luust otsikutega pintseti abil.

11. Arge ajage vihte segamini. Asetage iga viht tingi-
mata tagasi talle kastis ettendhtud pessa.

12. Kaalumisel kasutage ainult kaalukapi kulguksi. Ees-
mine uks, mis kaitseb kaale jJa kaalutavat eset toOtajast
kiirguva soojuse ning véaljahingatava veeauru ja susihappe-
gaasi eest, peab kogu aeg suletud olema.

13. Xrge toetuge lauale, millele on seatud analuutili-
sed kaalud.
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