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Ispitan je mije$ani indikator za kompleksometrijsku titraciju kalcija,
pripravljen mije$anjem fluoreksona (kalceina) i mureksida. Opazeno je
da mijefani indikator daje znatno odtriji prijelaz boje u talki ekvivalen-
cije od samog fluoreksona. Metoda je primijenjena na odredivanje kal-
cija u tlu, bilju i morskoj vodi.

Zapa¥eno je kod kompleksometrijske titracije uz fluorescentni indika-
tor da nakon zavréene titracije ostaje u otopini rezidualna fluorescencija
(4). Ta pojava se olituje i u prisustvu viska metalnih iona, koji obi¢no
prigufuju ukupnu fluorescenciju. Ta zaostala fluoresceneija ometa vi-
zuelno odredivanje tatke ekvivalencije. Uzroci fluorescencije su po svoj
prilici neaktivne fluorescentne nedistoce, do kojih dolazi za vrijeme pri-
prave indikatora ili nastaju kao produkt raspadanja indikatora u toku
duljeg stajanja (5). Slabi fluorescentni kompleksi, kao §to ih ¢ine fluo-
rekson i kalcein s ionima zemnih alkalija daju kod visokog pH takoder
rezidualnu fluorescenciju (1,2).

Buduéi da u literaturi nisam nasla nadin za uklanjanje rez'dualne
fluorescencije, pokusala sam kod titracije kompleksonom III dodati uz
fluorescentni indikator, kao $to su fluorekson ili kalcein, nefluorescira-
juéi indikator. Ispitivanjem smjesa kalcein-mureksid ili fluorekson-mu-
reksid u razlititim omjerima, nasla sam da smjesa fluorekson-mureksid
u te¥inskom omjeru 5 :2 daje ostru i jasnu tatku ekvivalencije bez za-
ostale fluorescencije. Prelaz boje je iz ljubicaste u smedu.

* Rad zapotet u C. S. N. Casaccia, Rim, zavrSen u IMIL.
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METODA

Potrebne kemikalije:

Indikatori (6): 0.1 g fluoreksona ili kalceina istare se u tarioniku sa
10 g KNO; (vodena otopina je nepostojana).
0.1 g mureksida istare se u tarioniku s 10 g NaCl.
Indikatori tt. Chemapol, Praha.

Smjese fluoreksona mije$ane su u razlititim te¥inskim omjerima.

Komplekson III: 0.01 M otopina (u dest. vodi), tt. Chemapol, Praha

Kalcij: 0.01 M otopina Ca CO, p. a., Merck.

Titracija:

Titracija je izvrena na slijede4i nadin: razlitite kolitine standard
otopine kalcija (sadriine od 5 do 50 mg) dodaju se biretom, razrijede
vodom na volumen od 100 do 150 ml. S nekoliko ml 2.5 N KOH podesi
se pH do 12 i doda oko 75 mg smjese indikatora. Titrira se 0.01 M oto-
pinom kompleksona IIT do talke ekvivalencije. U tatki ekvivalencije ne-
staje fluorescencije. Talka je oftra i jasna, prelaz boje intenzivan. Titra-
cija se provodi kod dnevnog svjetla ili umjetne rasvjete. Ultravioletno
osvjetljenje nije potrebno.

REZULTATI

PoSto sam naSla optimalni omjer indikatora za titraciju, radila sam
paralelno kompleksometrijske titracije s razlititim indikatorima i klasig-
nu metodu taloZenja kalcija kao oksalat. Radila sam s ovim indikato-
rima:

1. mureksidom

2. fluoreksonom (kalceinom)

3. mureksidom i beta-naftol-zelenom bojom,

a kao Cetvrtu metodu gravimetrijski sam odredivala kalcij taloZenjem
oksalatom.

Za niz titracija svake vrste dobila sam rezultate prikazane u tablici 1.

Tablica 1.
Rezultati dobiveni razlititim metodama titracije
i | Dodana =t % ‘ =%
No | Metoda | koli¢ina X S | t
R S T M Ca u mg i
| Titracija uz |
B 10.0 »J 098 | 0022 } 201>
‘ Titracija uz | ’
2. | mureksid i g 10.0 | 9.98 0.026 2.49 >
‘ naftol-zeleno | | ’ t0.05 =
‘ Titracija uz | ;’ e
mije$ani indikator | | «
5. | b ~ 100 | 9% | 002 | 162<|
| murksid 5 :2 | | i ’
| Talofenje Ca ' |
- | e | 100 9.97 [ 0.039 { 222 < | 5

X = aritm. sredina 10 odredivanja.
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Rezultati svake metode statisti¢ki su obradeni. Rezultati dobiveni me-
todama 3 i 4 ne razlikuju se znatajno (na razini P = 0.05) od »tatne«
vrijednosti za sadrzaj Ca** (10 mg), dok se rezultati dobiveni metodama
1 i 2 malo, ali ipak znalajno razlikuju.

PRAKTICNA PRIMJENA MIJESANOG INDIKATORA

Indikator fluorekson-mureksid primijenjen je kod titracije Ca u ovim
materijalima:

Morska voda: 20 ml morske vode razrijedi se destiliranom vodom na
900 ml, doda 0.01 M otopina kompleksona u suvisku. Zatim se doda mi-
jesani indikator fluorekson-mureksid, zaluZi sa 2.5 N KOH do pH = 12
i titrira sa 0.01 M otopinom kalcija do promjene boje. Izratuna se re-

zultat. '

Lucerna: Otopi se 1 g pepela u 20 ml HCI (1 : 1), ispari do suha, is-
parni ostatak otopi sa 10% HCI, odvoji silicij. U filtratu se odijele hi-
droksidi talo¥enjem sa NH,OH (1 :3). Filtratu se poslije odvajanja
hidroksida doda komplekson III u suvisku, zatim mijesani indikator
fluorekson-mureksid, pH se podesi na 12 sa 2.5 N KOH i titrira 0.01 M
otopinom kalcija do promjene boje.

Tlo: 10 g tla ari se 2 sata na 500° C, ohladi i ekstrahira sa 50 ml HCl
(1 : 1). Filtrat se upari do suha. Isparni ostatak otopi se u 10%o-tnoj HCI,
odvoji silicij. Nakon odvajanja taloZe se hidroksidi, a nakon uklanjanja

‘hidroksida u filtrat se doda (NH,),S, talog profiltrira, razori suviak
(NH,),S, doda 2.5 N KOH do pH = 12 i mijeSani indikator. Titrira se
direktno kompleksonom III do promjene boje.

ZAKLJUCAK

Mijefani indikator fluorekson-mureksid poniStava fluorescenciju. Ti-
me omoguéuje tatnije otitavanje tatke ekvivalencije. Metodi je prednost
i u tome $to promjena boje nije razvutena kao §to se to dogada kod
titracije kompleksonom III uz sam mureksid. Metoda je primijenjena za -
odredivanje kalcija u uzorcima tla, morske vode i biljnog materijala.
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Summary

DETERMINATION OF CALCIUM WITH A MIXED
INDICATOR

A mixed indicator for chelometric determination of calcium prepared by mixing
Fluorexone (Calcein) and Murexide has been tested. It has been shown by comparison
with Fluorexone alone, that this mixed indicator gives a sharper end point. The
method has been applied to soil vegetation and sea-water.
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