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Az ivo- és &svanyvizeknél a natrium- és kaliumtartalom meghatarozasanak
klasszikus munkamenete lényegében abban all, hogy az 6sszes kationokat elta-
voll’tljuk az alkaliionok mell6l majd az alkalisok Osszegét meghatarozzuk. Az
alkalifémeket mint kloridokat vag?/ mint szulfatokat mérjik. A kalium meghata-
rozasa valamilyen sulyszerinti eljarassal torténik; a natrium mennyisegét a
kilonbségh6l szamitjuk ki A platinkloridos mddszert mar aligha hasznaljak.
A pe{klolg_éltos modszert az utobbi években mindinkabb a tetrafenilborat-eljaras
szoritja ki.

Tanulmanyommal a klasszikus munkamenet gyakorlati részleteire vonatkoz6
néhany megjegyzést valamint maodositd javaslatot kivanok kozolni. Kisérleti
eredmeényeim ujabb bizonyitékokat szolgaltatnak a mddszer pontossaga mellett,,
azonkivil egy altalam kidolgozott 4j munkamenet leirasat is kdzlém.

A) Mésztejes modszer

A vas, aluminium, mangan és magnézium elvalasztasa az alkalifemekt6l a
,,mésztejes modszer”-rel tortenik, melyet H. NeuLauer (1) alkalmazott el6szor.
R, é:resenius (2) és L. Grunhut (3) vezették be a mddszert az &svanyvizelem-
zéshe.

Az oldat Ca(OH?,-ra nézve telitett legyen, hogy a magnézium tokéletesen
levaljék, A szakirodalom szerint a felhasznalando mesztejet kozvetlenil a meg-
hatarozas el6tt frissen kell késziteni, tiszta alkalifémmentes kalciumkarbonat
kiizitdsa és a mész szakszer(i oltasa Gtjan. A mésztej ilyen modon valo készitése
korilményes és sok id6t vesz igénybe. Azonkiviil az oldat telitése kalciumhid-
roxiddal nem lesz tokéletes, ha a mészoltast nem kell6 gonddal végeztik. A
helytelentl készllt mesztej nem egyenletesen sir(i folyadek, hanem kasaszer(
kiilsejl-és a megoltatlan mész csomos részecskeit tartamazza. Felhasznalasanak
az a kovetkezmenye, hogy a magnézium részben oldatban marad. Gyakorlatom-
ban a frissen készult mésztej helyett sokkal jobbnak bizonyult a kész, analitikai-
ig tiszta kalciumhidroxid alkalmazasa. A porszer(i Ca(OH)2t kozvetlenul, azaz
vizzel vald el6zetes elkeverés nélkil, adjuk az oldathoz. Neves vegyszergyarak
készitményei megbizhat6 tisztasaguak.

A vizminta szulfattartalmat el6zetesen el kell tavolitanunk, ha az alkali-
fémek Osszegét mint kloridokat (és a kaliumot mint perkloratot) akarjuk merni.
Egészen kismennyiségli szulfatot minden aigél nelkil mint bariumszulfatot
valaszthatunk le; mig er6sen szulfatos vizeknél a bariummal valé levélasztas
nem ajanlatos; mivel ismeretes a béariumszulfat tulajdonsiga alkaliionokat
magaba zarni,

Kilénosképpen keser(ivizeknél vezet a bariummal valé szulfatlevalasztas
jelentékeny negativ hibdkhoz. A bariumos levélasztassal szemben sokkal el6nyd-
sebbnek tartom a szulfatot 6lomnitrattal levalasztani. Az dlomszulfat ugyanis
sokkal kisebb mértékben ragad alkéaliionokat magéaval. De még ezek sem vesznek
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el a meghatarozas szamara, ha a lesz(irt és kimosott 6lomszulfatot kénhidrogén-
nel elbontjuk és az 6lomszulfidot lesz(rjuk. A szlredék az 6lomszulfat melletti
alkalifémeket tartalmazza, amelyek most mar analitikailag hozzaférhet6k.

A Klasszikus eljaras egyik hianyossaga a térfogathiba, mely a mésztejje!
elegyitett oldatnak a mér6lombik jeleig valo feltdltesekor lep fel. A f6tdmegeben
Ca- es Mg(OH)2bal allé csapadék ismeretlen térfogatot foglal el. A szakirodalom
szerint ajanlatos a 250 ml-es mér6lombik jeléig feltdltott oldatot a_térfogat-
kiegyenlit6dés céljabol a jelen fellll vizzel higitani; és pedig 1 g kalciumhidro-
xidon feliil adagolt minden g Ca(OH)2 utan 0,25 ml vizet az oldathoz adni. Egy-
szer(i szdmolasi megfontolas meggy6z arrdl, hogy ez az eljdrds nem szabatos.
A csapadéktérfogat kielégitéen pontos meghatarozasara illetdleg a javitétényez6
megallapitasara alkalmasnak taldlom térfogatos elemzési eljarasomat, meQ/et
eredetileg a tej tejcukortartalmanak polarimetridas meghatarozéasa részére dol-
goztam Kki; a deritett tejmintaban fellépd térfogathiba figyelembevétele végett.

Munkamenet*

A vizsgélandé viz kiindulasi mennyiségét Ggy valasztjuk meg, hogy végil
legfeljebb 2,5 g alkalikloridot mérjink: Kevés alkaliiont tartalmazo vizekb6l
megfeleléen nagyobb mennyiséget (500-2000 g) mériink be; azt s6savval meg-
savanyitjuk, és a sav eltavolitasa celjabél majdnem szarazra paroljuk be.

Keves szulfatot tartalmazo vizek. A lemért vizmennyiséget, melyet a sziik-
séghez képest beparoltunk, 250 ml-es mér6lombikba 6blitjuk és a 80-100 ml
terfogatt folyadékhoz 3 g porszer(i, analitikai tisztasagd Ca(OH2-t adunk. A
csekély szulfattartalom levalasztasa végett a szamitott mennyiségi és 3 tizedes
pontossaggal lemért bariumkloridot kevés vizben oldva adjuk az oldathoz. A
fogladékot a lombik mozgatasaval alaposan atkeverjilk, a jelig feltoltjik, majd
a dugoval lezart lombikot kb. 20 Fermg er6teljesen razzuk. A folyadék telitését
kalciumhidroxiddal nagyon kényelmesen a magneses kever§ segitségével érhet-
juk el ugy, hogy a jelig valo feltdltés utdn a palcika alak( kever6testet a lom-
bikba csUsztatjuk és a folyadékot Y2 - 1 6ra hosszat 6rvényl6 mozgashan tartjuk.
Miutan a csapadék a lezart lombikban néhany oraig allott és a felette levé oldat
kitisztult, az oldatot kdzepes keménységi szaraz szir6n sz(irjik és a viztiszta
sziiredékbdl szaraz mér6lombik segitségével 200 ml-t lemériink.

A lemért oldatrészletet 500 ml-es Erlenmeyer-lombikba* 6blitjik, kevés
ammoniat adunk hozza, felforraljuk es a kalciumot 3 g ammoniumkarbonat (kb.
30 ml vizben) frissen késziilt oldataval levalasztjuk. Nehany kristaly ammonium-
oxalat hozzaadasa utan rovid ideig forralunk, hogy ezzel a csapadék szemcse-
nagysagat noveljuk majd a lombikot y2 dréra a forro vizfirddre tessziik. Ezutan
a csapadek feletti oldatot 9 cm-es, kdzepes keménységl sz(irn Ontjuk at, a
csapadekot kb. 50 ml vizzel dekantaljuk; majd a sziirGre visszik és a sz(irét
s - 10-szer hideg vizzel mossuk. A sziiredeket es mosovizet 0,75- 1 1-es porcel-
"lancsészében fogjuk fel. Mivel a csapadék mindig egy kevés alkaliiont tart vissza,
ujboli levalasztassal tisztitjuk. E célbdl vizsugarral oblitjik vissza az Erlenmeyer-
lombikba. A sz(irén maradt csapadékrészecskéket 2 n sésav racsepegtetésevel
leoldjuk és végul a szlir6t forrd vizzel néhanyszor kimossuk. A sdsavas folyadé-
kot a mosodvizzel egyitt az Erlenmeyer-lombikban fogjuk fel, a csapadékot
tovabbi sésavhozzéadassal teljesen feloldjuk, az oldatot beparlocsészébe oblitjlik
és szarazra paroljuk. A csésze tartalméat kevés vizben oldjuk, az oldatot az elébb
hasznalt Erlenmeyer-lombikba 6blitjiik és a kalcium levalasztasat 3 g ammonium-
karbonattal ugyanolyan mddon megismételjiik. A kalciumkarbonatot az el6z6-

* Teljesség kedvéért az eredeti mddszert teljes részletességében kozlom.
* Nagyon jol bevalik a Schott —féle in. sarkos lombik.
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leg hasznalt sz(ir6n szirjuk és hideg vizzel néhanyszor mossuk. Mindkét kalcium-
levalasztas egyesitett sziiredékeit egl))/ nagyobb porcellancsészében 20-30 ml-re
beparoljuk, egy 100 ml-es poharba oblitjuk at, néhany kristaly ammoniumoxala-
tot és egy kevés ammoniat adunk hozza a gyengén lugos kémhatas fellépéséig.
Néhany orai allas utan, az esetleg levalt, finomszem( kalciumoxalatot kis, kemén

sz(ir6n szlirjik. Ezutan a sziredéket porcellancsészében (kb. 12 cm étméréju’\{
szarazra paroljuk, a csészét kb. 1 drara szaritészekrénybe (110°- 1202 helyez-
ziik, majd az ammoniumsadk el(izése végett légfird6ben (Babotdlcsér) hevitjik.
A leh(lt maradékot kevés, forrd, sosavas vizben oldjuk, az oldatot kozepes
keménység( kis sz(ir6n sz(irjuk és a sz(r6t forrd vizzel mossuk. Az alkalikloridok
oldatat, mely egy kevés ammoniumkloridot még tartalmaz, egy nagyobb
60-70 ml fedvel egyutt lemért porcelantegelyben szarazra paroljuk és a tegely
tartalmat szaritdszekrényben kezdetben 110-120°-on, késobben 150- 160°-on
amennyire lehetséges viztelenitjiik. Ezutan légfi.rdSben hevitjik a tégelyt az
ammaoéniumsok teljes el(izéséig, mikdzben a tégely peremére széllott ammonium-
klorid-réteget kozvetlen langgal mérsékelt hevitessel ellizzik. A tegelytarto
haromszogre helyezett és fedelével zart tégelyt el6szor egészen Kkis langgal
Ovatosan hevitjik, mig a soréteg Pattogzésa édekrepitélésa) megszlnik. Veégii
néhany percig kissé er0sebb langgal hevitjuk (de még nem voros |zzésra2. A fe-
dett tégelyt leh(lés utdn mérjik. Eredmény: Osszes alkalikloridok. Az alkalisok
melletti idegen szennyez6 anyagok meghatarozasa végett a tégely tartalmat
kevés hideg vizben oldjuk, az oldahatatlant kis sz(irén leszdrjuk, a sz(r6t
lemért Porceléntégelyben elhamvasztjuk és a maradék sulyat az alkalikloridok
stlyabdl levonjuk. Sok magnéziumot tartalmazé vizeknél az alkalikloridokat kis
mennyiségli magnéziumra * vizsgaljuk. Az alkalikloridok 25-30 ml térfogatu
oldataban a magnéziumot mint MgzP20 7-t hatarozzuk meg; és a MgCl2ra -atsza-
mitott** értéket az alkalikloridok &sszegébdl levonjuk.

Sok szulfatot tartalmaz6 vizek

A szulfat levalasztasat a vizminta szulfattartalmanak ismeretében egészen
kis o6lomfelesleggel végezzilk. Csapadékkémszer: 1 n Ph (NOs)z-oldat; pontosan
ismert 6lomtartalommal. A vizminta szulfattartalmat ismerntnk kell; azt
elézetesen gravimetriasan hatarozzuk meg.

A vizsgalandd viz kiindulasi mennyiségét gy valasztjuk meg, hogy abban
legfeljebb 1 g S04 legyen. Nagyobb mennyiségli klorid ne legyen jelen. Sok
klorid eltavolitasa céljabol a lemert vizmintat néhany ml témény salétromsavval
(L + 1) ledntjiik és az oldatot teljesen beparoljuk. Miutan az utébbi miveletet
még egyszer megismételtik, a nitratok oldatat 250 ml-es poharba &blitjik és
80- 100 ml-re higitjuk. Sok szulfatot tartalmazd vizek beparlasanal legtébbszor
durvan kristalyos nehezen oldddé kalciumszulfat marad vissza. Erre tekintet
nélkil a csésze tartalmat maradéknélkil a poharba oblitjik. Ezutan birettabol
vékony sugarban 1 n 6lomnitratoldatot adunk az oldathoz folytonos keverés
kdzben. Annyi legyen a kémszeroldat mennyisége, amennyit a vizmintiban
levé S04 mennyiségének megfeleléen szamitottunk. Kémszerfelesleg: kb. 0,1 ml.
A csapadekos folyadékot kb. 5 percig erélyesen kavarLukj néhany percig varunk,
mig az 6lomszulfat lellepedett, és ezutdn kozepes keménységl sz(ir6n &t eg¥
250 ml-es mér6lombikba szlrliink. A csapadékot kevés vizzel a szlr6re visszl
és 5-6-szor mossuk. Az adott kisérleti korilmények kozétt a szuredék rendesen
20-40 mg S04t tartalmaz. Hogy ezt a maradék szulfatot is levalasszuk, 0,15
g BaCl,-2H20-t adunk az oldathoz*. Az elemzés tovabbi menetében (az oldat

* Rendesen 1—2 mg Mg marad oldatban.
** Atszamitasi tényez6: 0,8557. . . .
* A béarium feleslege kés6bb az ammaéniumkarbonatos kalciumlevalasztas soran levalik.
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telitése kalciumhidroxiddal; a mész levalasztdsa ammadniumkarbonattal stb.)
az A), alatt kozoltek szerint jarunk el. Az ammadniumkarbonatos Ca-levalasztas
er6sen beparolt szliredékében a nitratokat ismételt sésavas beparlas uatjan
kloridokka alakitjuk. Ezt kdveti az ammdniumsok ellizése. Eredmény: a szul-
fatmentes alkalikloridok 0Osszege.

Az Oblomszulfat vizsgalata alkalifémekre

Az 6lomszulfatot vizsugar segitségével a sz(rérol e% 300 ml-es Erlenmeyer-
lombikba 6blitjuk, az 6blitovizet 80-100 ml-re higitjuk, néhany csepp témény
salétromsavval megsavanyitjuk és a folyadékot a lombik gyakori mozgatasa
kdzben ke’nhidro%énnel teIitLuk. 40-50 perc alatt az 6lomszulfat tokéletesen
atalakult, ami abbdl is latszik, hogy a kékesszlirke 6lomszulfidon fehér részecs-
kék mar nem lathatok. A nehéz csapadékot, mely gyorsan Ulepszik, kdzepes
kemeénysegl szlir6n_szlrjik és hideg vizzel mossuk. A sziirés és mosas csak
néhany percet vesz igénybe. Asziiredek az alkalifémeket ésa kénhidrogén hata-
sara az Olomszulfatbdl felszabaditott kénsavat tartalmazza. Platinacsészében
vizfird6n kensavig beparoljuk s a kénsavat legfirdGben valé hevitéssel teljesen
ellizzik. Maradék: alkaliszulfatok. Hogy ez utdbbiakat kloridokka alakitsuk,
a csésze tartalmat kevés vizben oldjuk; alO - 15 ml térfogatl oldatot kis poharban
amméniaval lugositjuk az ammoniaszag fellt(éféséig, kb. 0,2 g poritott barium-
karbonatot adunk hozza és 1,2 6raig vizfurdén melegitjik gyakori kevergetés
kézben. Ezutan az oldathatatlant kozepes keménységu, kis sz(ir6n szrjik és
kevés vizzel mossuk. A sziiredék az alkalifémeket mint karbonatokat tartalmazza.
Az oldatot s6savval megsavanyitjuk és a sdsavas féoldathoz adjuk (az amménium-
sok el6zése el6tt).

1 n olomnitratoldat készitése: 165,615 g analitikailag tiszta Pb(NOs)t-
1000 ml-re oldunk. Neves vege/szergyérak készitményei egészen kis mennyiség(
(0,1% alatt) tartalmaznak alkaliszulfatot. Teljesen alkalifémmentes o6lomnit-
ratoldatot analitikailag tiszta fémolom salétromsavas oldasaval készithetiink.
20,721 g 8lmot 1/2 1-es Kjeldahl-lombikban kb. 100 ml salétromsavval gl térf.
toménysav + 1térf. viz elegye) dntlink le. Kezdetben enyhe melegitéssel segit-
jik eld az oldasi folyamatot. Teljes feloldas utdn a lombik tartalmat csészébe
Oblitjiik és vizfirdn szarazra beparoljuk. Az oldast és beparlast még 2-szer
megismételjik. Teljes lehiilés utan a csesze tartalmat mérélombikban 200 ml-re
toljuk fel; 1 g S04 levéalasztasahoz elméletileg 20,82 ml n 1 6lomoldat szlkséges.
Ismeretlen pontossdgt Olomnitratoldat 6lomtartalmat suly szerinti elemzéssel
ellen6rizzik.

Az elemzés eredményeinek kiszamitasanal azt kell figyelembe venniink,
hogy az eredetileg bemért dsvanyviznek csak 4/5 részében végeztiik az alkéliionok
meghatarozasat.

A csapadéktérfogat meghatarozasa a) mésztejes levalasztasnal. (A térfogathiba
kiszamitasa)

A mésztejes modszernél hasznalt 250 ml-es mérélombikba ugyanazt a
vizmennyiséget mérjiik be mint az alkalifémek meghatarozasanal; és 3 g kalcium-
hidroxidot; majd 50 ml 1/5 n KBr03oldatot adunk hozza. A jelig feltoltott
és a kalciumhidroxiddal telitett folyadék sziiredékében, = g kaliumjodid és
3-4 ml 4 n sésav hozzéadasa utan, a bromatot 1/10 n natriumtioszulfat oldattal
megtitraljuk. A csapadék jelenléte miatt a bromatoldat titere nem pontosan a
pipetta es mér6lombik térfogataranydnak mértékében csokken, hanem attol
eltéréen kisebb mértékben. A titer ndvekedése a szamitott titerhez képest, a
csapadéktérfogat mértéke. A szamitott titer (T) viszonya a talalt titerhez (T1):



a7 a javitotényez6t adja meg, mellyel az alkalifémek analitikailag talalt mennyi-

_— . LI )
ségét szoroznunk kell. A mér6lombik térfogatanak (250 ml)— -vei valé szorzata
éi
egyenld a jelig feltoltott oldat valdsagos térfogataval. A tiszta desztillalt vizzel
és 3 g Ca(OH)2dal végzett modellkisérletnél a— = 0,994 viszonyszamot;

éi
egy masik kisérletnel pedig hol 3 g CagOH)z mellett 0,10 Mg volt jelen, a 0,992
értéket talaltam. A valdsagos oldattérfogatok: 2485 és 248 ml voltak.

B) Az oxalat-arzenat-modszer

A szerz6 mddszere.

A kalciumot mint oxalatot és kozvetlenil utana a magnéziumot mint mag-
néziumamaniumarzenatot valasztjuk le. A feleslegben levd arzenatot a Ca/Mg-
levélasztds kozds sziredékébdl a legegyszer(ibb médon olyképpen (zzik el,
hogy az 6t vegyérték( arzént erés sosavas kdzeghen ammoéniumjodid hozzaada-
saval harom vegyeértekivé redukaljuk, mely formajaban az arzén (mint As Cls
és AsJ3 a beparias és az ammoniumsok ellizése soran kvantitativ elillan. A le-
meért alkalikloridok mellett legfeljebb az arzén nyomait lehet kimutatni. Tébb
kisérlettel sikerilt bizonyitanom, hogy kb. 0,15 g As maradék nélkili el(izése
minden nehézség nélkil sikeril (negativ Gutzeit-préba a maradékban).

Az arzén eltavolitdsa kénhidrogénes levalasztassal itt kevésbhé keényelmes
mivelet; nagyobb alkélisokoncentracio mellett még hibas eredményhez is
vezet annélfogva, hogy a szulfidcsapadék alkaliibnokat z&r magéba.

Munkamenet

A meghatarozas el6feltétele, hogy a vizminta Ca- és Mﬁ_ tartalmat legalabb
jol megkozelit6leg ismerjik, hogy a csapadékkémszerek alkalmazand mennyi-
sé?e feldl tjékozva legyunk; és masrészt, hogy az arzenat tdlnagy feleslegét elke-
raljik. Ennek a feltételnek részletes vizelemzéseknél konnyen eleget teszlink, ha
a Ca/Mg-meghatarozast az alkaliionok el6tt végezziik el. Altalanosagban a tér-
fogatosan meghatarozott Ca/Mg-keménység is jo -tampontot szolgaltat.

Szulfatmentes, avagy kevés szulfatot tartalmazo vizek

A lemért vizmintat, mely legfeljebb 0,2 g Ca-t és legfeljebb 0,1 g Mg-t tar-
talmaz, sosavval egészen gyengén megsavanyitjuk, sziikséghez képest beparol-
juk, és 250 ml-es pohéarban 60 -70 ml-re higitjuk. A forrasig hevitett oldathoz
1 n oxélsavat, majd a forrd oldathoz folytatélag cseppenként - nammoniat adunk
gyenge ammoniaszag fellépéséig. Az oldatot szobah6mérsekletre h(tjik le, és
2%-0s arzénsavoldatot adunk hozza. Mindkét csapadékkémszert kb. 1"-szeres
feleslegben alkalmazzuk. Ezutan birettdh6l 1n ammdniaoldatot adunk az oldat-
hoz folytonos keverés kdzben; percenkint 10- 12 cseppet; mindaddig amig a fo-
lyadék hatarozottan ammoniaszagu lesz. A lassu levalasztas célja az, hog?/ a
magnéziumammaoniumarzenat-csapadék kristalyosan valjék le. Miutan a folya-
dektérfogat 1/3-anak megfelel mennyiségl tdmény ammoniat adtunk a folya-
dékhoz, a csapadékot 20-24 o6raig allni hagyjuk. Ezutdn kdzepes keménysegl
sz(rén sz(rink és a csapadékot 8-10-szer mossuk. Moso6folyadék: tomény
ammonia +96%-o0s alkohol +viz, egyenl6 térfogataranyud elegve. Mivel a csa-
padék még alkalisot tartalmaz, feloldjuk es djra levalasztjuk. E celbol a csapa-
dékot vizsugarral a levalasztashoz hasznalt poharba oblitjik; tlepedni hagyjuk
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és a felette levd tiszta oldatot az elébb hasznalt kis sz(ir6n ontjuk at. Ezutan
10-20 ml forré 2 n sésavat ontiink a sz(ir6re; a lecsepegd savat a poharba a
csapadékhoz engedjiik folyni; melegités és kevergetéssel siettetjiik a csapadék
feloldodasat*; a sz(r6t forro vizzel utanamossuk majd az oldatot forré vizzel
50 - 60 ml-re higitjuk. A kalciumot 2 n ammoniumacetat oldat cseppenkénti hoz-
zdadasaval vélasztjuk le, melybdl megkozelitbleg annyit adunk az oldathoz,
mint amennyi 2 n sésavat vettunk a csapadék oldasahoz. Ezutan szobah6fokra
hitjuk le a folyadékot és a magnéziumot a fent leirt médon valasztjuk le 1 n
ammoniaval és utana tdmény ammonia hozzaadasaval. Utoljara még kb. 2 ml
1 n oxalsav és néhany csepp arzénsavoldat hozzdadasaval tesszik a levalast
teljessé. 20 - 24 orai allas utan a csapadék feletti tiszta oldatot kis sz(ir6n ontjik
at és a csapadékot csupan dekantalassal mossuk 2-szer egymasutan, e?(yenként
20-30 ml mosofolyadékkal. Ezutan a szlr6t 1- 2-szer kimossuk és a két leva-
lasztas sziiredékeit egyesitjik. A folyadékot porcelancsészében beparoljuk az
alkohol és ammonia teljes eltavozasaig és 10- 20 ml tdmény sosavat majd 1- 15
g ammoniumjodidot adunk hozza. A jodkivalastdl er6sen barnaszinl oldatot
szarazra paroljuk és a maradékot az ammoniumsok, AsCls és Asls és a J el(izése
végett légfirdében hevitjik. Ezutdn a lehiilt maradékot kevés forr6 vizben
oldjuk, kevés ammoniumjodidot és 15-20 ml tdmény sosavat adunk az oldathoz;
szarazra paroljuk és légfiirdében ismételten hevitjiik, amig g6zok eltdvozasa mar
nem észlelhet6. Utoljara a csésze tartalmat 20 - 30 ml forro sosavas vizben oldjuk,
az oldatot egy kozepes keménységui kis sz(irén szlirjik és az alkalikloridok 6ssze-
gét az A) alatt leirt modon hatarozzuk meg.

Kismennyiségu szulfatot (0,1 g alatt) a lemért vizminta bepéarlasa kdzben a
szamitott mennyiségl es 3 tizedes pontossaggal lemert bariumkloriddal (kevés
vizben oldva) valasztunk le. A kell6 mertekig beparolt oldatot kbzepes kemény-
ségl, kis szlir6n szlrjik; szlikséghez képest tovabb paroljuk be és a Ca/Mg-
levalasztdshoz 250 ml-es poharban 60-70 ml-re higitjuk.

Sok szulfatot tartalmazo vizek. A lemért vizmintat, mely legfeljebb 1g S04t
tartalmaz, ugyanolyan modon készitjik el6 és a szulfatot a szamitott mennyiség(
1n Pb/N032tal valasztjuk le, mint ahog?/ azt fentebb a mésztejes modszernél
leirtam. Az olomszulfat kb. felére beparolt sziiredékében a Ca/Mg-levalasztést
eszkozoljuk, mikor a csekély mennyiség(i 6lomfelesleg is levalik. Az arzénfelesle
és az ammoniumsdk elizése utan a szulfattartalom maradékat tavolitjuk el
mely az 6lomszulfat szliredékében van jelen. A szulfattartalma alkalikloridokat
30-40 ml forrd vizben oldjuk, az oldatot ammoniaval gyengén megligositjuk,
kb. 0,6 g poritott bariumkarbonatot adu nk hozza és gyakori kevergetés kézben
vizfiurdon % oraig melegitjik. Ezutdn a csapadékot kozepes keménységi sz(ir6n
sz(irjik és hideg vizzel mossuk. A sésavval megsavanyitott sziiredéket szarazra
péroILuk, gyengén hevitjiik és az alkalikloridok 6sszegét ismert médon meghata-
rozzuk.

Ha kisebb pontossaggal is megelégsziink, akkor eltekinthetiink a Ca és Mg
2-szeri levélasztésatol. Kevés kalcium- és magnéziumnal, ava?y csekély alkali-
iontartalom mellett, 1-szeri levalasztas mellett is a technikai elemzések igényeit
kielégitd eredményeket kapunk.

Egészen kevés kalcium- és magnéziumnal (10 mg és ennél kevesebb a lemért
vizmintban) kozonséges ivovizelemzéseknél az aldbbi leegyszer(sitett munka-
menet aljénlhaté:

A lemért és 30-40 ml-re beparolt, gyengén sésavas vizmintdhoz Reichert-
Meissl- lombikban 6-7 ml 1 n oxalsavat, 5 ml 2%-0s arzénsavoldatot és 5 ml
2 n.ammoniat adunk. Néhany perc mulva 30-35 ml témény ammoniat adunk

d b* A kalciumoxalat lassan old6dik; mig a magnéziumammoéniumarzenat kénnyen megy
oldatba.
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hozza és az oldatot 110 ml-re toltjik fel. A ledugaszolt lombikban allott folya-
dékot 20-24 éra mualva szaraz, kemény sz(ir6n sz(rjik és a szliredékb6l méré-
lombik segitségével 100 ml-t lemériink. Az arzénfelesleg ellizése és az Osszes
alkalikloridok meghatarozasa az el6z6kben leirt modon torténik. A talalt ered-
ményt ,l,li(del szorozzuk, hogy a Reichert - Meissl-lombik 110 ml térfogatara
atszamitsuk.

2%-0s arzénsavoldat készitése

2,788 g analitikai tisztasagu As203t 250 ml-es Kjeldahl-lombikban 40 ml
Lunge-féle savkeverékkel (3 térf. tdmény salétromsav + 1 térfogat tomény sésav)
ledntiink és a reakciokeveréket szobah6fokon allni hagyjuk. Kb. 1 éra milva
az arzéntrioxid teljesen feloldodott, t napi allds utan meg 10 ml témeény salét-
romsavat adunk hozza és az elegyet meg 1 napig allni hagyjuk. A most mar
eléggé kihalvanyult oldatot beparlocsészébe dblitjuk, vizfirdon amennyire csak
lehet beparoljuk; a folyékony maradékot 10-20 ml vizben oldjuk és az oldatot
beparoljuk. Afelhigitast és beparlast még 2-szer megismételjiik. Ezutan az arzén-
savat, mely idegen savaktol most mar mentes, 200 ml-es mér6lombikba 6blitjik
és a jlelig toltjik fel. 0,1 g Mg levalasztasahoz elméletileg 29,2 ml 2%-os arzén-
savoldat szikséges.

Kisérleti eredmények

Az el6z6kben A) és B) alatt leirt modszerek pontossagat egyrészt modell-
kisérletekkel ellenGriztem, masrészt azaltal, hogy a modszereket természetes
vizmintakra alkalmaztam. Amint az 1 és 2. tablazat adatai mutatjak, mindkét
modszerrel az_asvanyvizelemzés igényeinek megfeleld pontossag érhet6 el. A 3.
tablazat szerint természetes vizmintdk mindkét modszerrel nyert elemzési
adatai egymassal jol megegyeznek. Ez azt bizonyitja, hogy a klasszikus ,"ész-
tejes modszer” és az ,,oxalat arzenatos eljaras” pontossag tekintetében egymas-
sal egyenld értékd.

1. tablazat

A néatrium meghatarozasa mint NaCl; a Mg el6zetes levéalasztadsa kalciumhidroxiddal
(,Mésztejes médszer”)

. Bemért + NaCl Talalt NaCl Kiulénbség P - .
Sorszam g g mg Jelenlevé magnéziumsoé
1 2,5008 0,8 = 2,0006 2,0000 -0,6 2,500 gM gS04-7H
2 2,4922 0,8 = 1,9938 1,9918 -2,0 2,500 gM gS04-7H20

3 2,4952 0,8 = 1,9962 1,9960 -0,2 2,500 g MgS04-7TH20

4 2,5174 0,8 = 2,0139 2,0130 -0,9 2,000 g MgCI2-6H20

5 1,2852 0,8 = 1,0282 1,0292 + 1,0 1,250 gM gS04-7 HO

6 0,5780 0,8 = 0,4624 0,4614 -1,0 1,000 gM gS04-7H20
+, NaCl — meghatarozas a bemért vizmennyiség 4/5-részében.

A modern vizanalitikaban az alkaliionok meghatarozasanak klasszikus
modszere helyébe az egyszer(ien és gyorsan Kivitelezhetd langfotometrias eljaras
Iépett. Ennek ellenére sem tartottam feleslegesnek a mésztejes modszerrel nyert
tapasztalataimat valamint egy (j, de ugyancsak gravimetrias moédszert kézolni,
mivel egyes korilmények kozétt a tisztdn kémiai mddszerekre lehetiink ra-
;Jtarl]va. IEZ utébbiakat (mint a klasszikus analitikat egyaltalaban) nem nélki-
Ozhetjuk.
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2. tablazat
A natrium meghatarozdsa mint NaCl; a kalcium el6zetes levalasztdsa mint kalciumoxalat,
a magnézium levéalasztdsa mint magnéziumammoénium arzenat

Sorszam Bemergt NaCl Talalg NaCl Kulr(]nqr;bseg Oldatban jelen volt Ca és Mg
1 3,6224 3,6234 +1,0 0,20 g Ca + 0,06 g Mg
2 1,9992 1,9990 -0,2 0,02 g Ca + 0,02 g Mg
3 0,9996 1,0007 +11 0,05 g Ca + 0,05 g Mg
4 2,2348 2,2349 +0,1 0,10 g Ca + 0,10 g Mg
5 1,0235 1,0243 +0,8 0,005 g Ca + 0,005 g Mg

Megjegyzés: Az 5. sz. kisérletnél a Ca—Mg levalasztasa Reichert —Meissl-lombikban; a Na
meghatéarozasa a 110 ml-re feltoltott oldat szredékének 100 mi-ében.

3. tablazat
Természetes vizek alkaliiontartalma (Na-ban kifejezve); meghatdrozas:

I. Mésztejes modszerrel;
Il. Oxalat-arzenat modszerrel;

mg Na 1000 g vizben
l. 1l

Sorszam Elnevezés A forras helye A viz jellemzése

1 ~Anna-viz” Szeged 347,2 346,2 Héforras

2 »Jodaqua” So6shartyan 6664 6667 Konyhasés
forrasviz jod-
brémtart.

3 »Salvus” Biikkszék 6710 6718 Alkalikus
konyhasés
forrasviz

4 »Mira” Jaszkarajen6 4740 4718 Keser(viz

5 »Nagy Andras .

kuatja” HédmezG6vasarhely 63,1 69,2 Artézi katviz

Megjegyzés: Az 1. és 5. vizmintak sajat mintavételbdl szarmaznak; a 2., 3. és 4. mintak a
kereskedelembdl szarmazé palackozott asvanyvizek.

A 4. mintahoz: a kissé nagyobb eltérés abban leli magyarazatat, hogy a Il.
eljarasnal a nagy Mg-tartalom (3839 mg/1000 g) miatt csak aranylag kis viz-
mennyiségben (25,655 g) torténhetett a me?hatérozés. Az eredmény atszamitasa-
nal 1000 g vizre, jelentekenyen érvényesiilt a meghatarozas hibaja. Az elemzés
hibaja az I. eljarasnal feltehetéen keveéshé érvényesiil a végeredmeényben; tekin-
tettel az itt alkalmazhat6 nagyobb kiindulasi mennyiségre. (82,906.08 = 69,090 g.)
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MNPUMEYAHUA K OMPEAENEHNIO COAEPXKAHUS ANIKAIV-VMIOHOB
B MUTBEBbIX Y MUHEPAJIBHBIX BOAAX KNACCUUYECKVM METO-
JIOM

M. LWapyam

ABTOP KOHTPONMPOBAN TOYHOCTb KNaCCMYECKOrO - MNPUMEHEHMEM W3BECT-
HOrO MOMOKa - MeTofa OnpeaeneHust ankaau-WOHOB B ECTECTBEHHbIX BOAaX.
Pa3paboTan HOBbIA METOA YTO CBA3AHO C OCaXAEHWEM KalbLus B Buge okcanata,
a MarHus B BMAE MbILWbSKOBO-aMMOHWEBOrO MarHusi nepef onpeaeneHvem an-
Kann-noHOB  (,,0KCanaTHbIN-MbILWbAKOBbIA MeTO4”). TOYHOCTb 00enx .MeTogoB
NpOBEPAN UCCNELOBaHUAMW MOLeNeli 1 aHan3aMn eCTCTBEHHbIX BOA.

BEMERKUNGEN ZUR BESTIMMUNG DES ALKALHONGEHALTES
VON TRINK- UND MINERALWASSER MIT KLASSISCHER METHODE

I. Sarudi sen.

Verfasser kontrollierte die Genauigkeit der zur Bestimmung des Alkaliion-
gehaltes von natirlichen Wasser dienenden klassischen, sog. Kalkmilchmethode;
auch arbeitete er eine neue Methode aus, bei welcher das Kalzium als Oxalat,
das Magnesium als Magnesiumainmoniumarsenat vor der Bestimmung der
Alkalimetalle abgeschieden wird (,,Oxalat-Arsenat-Verfahren“). Die Zuverlassig-
keit beider Methoden wird mittels Modellversuchen und Analysen naturlicher
Wasser bewiesen.

REMARKS TO THE DETERMINATION OF THE CONTENTS OF ALKALI
IONS IN DRINKING AND MINERAL WATERS BY THE CLASSICAL
METHOD

I. Sarudi, sen.

The accuracy of the classical, so-called lime milk method for the determi-
nation of the contents of alkali ions in natural waters was checked by the author.
Besides, a novel method was developed where, prior to the determination of
alkali metals, calcium is precipitated as. oxalate while magnesium as magnesium
ammonium arseniate (“oxalate-arseniate method”)- The reliability of both
methods was proved by model experiments and by analyses carried out with
natural waters.

REMARQUES CONCERNANT LE DOSAGE PAR LA METHODE CLASSI-
QUE DES IONS ALCALINS DANS LES EAUX POTABLES ET MINERALES

I. Sarudi sen.

L’auteur a contrélé la precision de la méthode du dosage classique de la
teneur en ions alcalins des«eaux naturelles avec emploi du lait de chaux et a
aussi élaboré une methode nouvelle dans laquelle il précipite avant le dosage
des métaux alcalins le calcium comme oxalate et le magnesium comme ammo-
niumarsénate de magnésium («méthode & oxalatearsénate»). Il démontre I’exac-
titude des deux méthodes avec des expériences modeles et des analyses faites
avec des eaux naturelles.





