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Titerbestimmung von EDTA

Beschreibung

Dieser Applikationsbericht beschreibt das allgemeine Verfahren zur Titerbestimmung von EDTA-L&sungen.
Als Referenzmaterial kommt CaCO; oder Zink zum Einsatz.

Der Titer ist eine dimensionslose Zahl von etwa 1 zum Korrigieren der angegebenen Konzentration. In der
Software der Titriergerate und den Applikationsberichten von SI Analytics® beschreibt der Begriff "Titer" die
exakte Konzentration in mol/l und nicht den dimensionslosen Faktor.

Gerate
Titrator TL 5000 oder héher
Wechselaufsatz WA 20 (nur fur TL 7000 oder hoher)
Elektrode Cu 1100
Kabel L1A
Bezugselektrode B 2920+
Kabel L1N
Ruhrer Magnetrithrer TM 235 oder &hnliche
Laborgerate Becherglas 150 ml
Magnetriihrstab 30 mm
Reagenzien
1 Na,EDTA - Losung
2 | Calciumcarbonat Referenzmaterial
3 | Zink Referenzmaterial
4 | Ammoniakwasser 25%
5 | Ammoniumchlorid
6 | Kupfer-EDTA Ldsung 0.1 mol/l (Cu(NH,),-EDTA)
7 | Salzsaure ca. 25%
8 | Destilliertes Wasser
9 | Elektrolytlésung L300
Alle Reagenzien sollten mindestens analysenrein sein
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Durchfihrung der Titration
Reagenzien

Pufferldsung pH 10
54,0g Ammoniumchlorid werden in etwas Wasser geldst, 350ml Ammoniakldsung 25% zugegeben und mit
Wasser auf 1,0l aufgefiillt.

Reinigung der Elektroden

Die Elektroden werden mit destilliertem Wasser gereinigt. Die Cu 1100 wird sauber und trocken gelagert,
fur die Lagerung der Bezugselektrode eignet sich die Elektrolytiésung L300.

Probenvorbereitung
Das CaCOg; oder Zink Referenzmaterial wird wie im zugehdrigen Analysenzertifikat beschrieben getrocknet.

Die Menge des volumetrischen Standards hangt von der GroRRe der Birette und der Konzentration der
EDTA-L6sung ab. Die Menge sollte so gewahlt werden, dass etwa die Hélfte des Burettenvolumens
verbraucht wird. Am gebrauchlichsten ist die 20 ml Birette. Die erforderliche CaCO3;-Menge kann nach
dieser Faustregel abgeschatzt werden:

W [g] = 1 * Konzentration[mol/I]

Bei kleineren Konzentrationen ist die benétigte Menge Referenzmaterial sehr gering und schwierig zu
wiegen. Hier verwendet man am besten einen flissigen Ca-Standard (z.B. 1000mg/l).

Zur Titerbestimmung einer 0,1 mol/l EDTA-L6sung werden ca. 0,1 g CaCO; (oder Zink) in ein 150 ml
Becherglas eingewogen und ca. 4 ml HCI 25% zugegeben. Nachdem sich das CaCO; (oder Zink) komplett
geldst hat, wird auf 60 ml aufgeflllt und der pH-Wert mit Ammoniakwasser schwach sauer bis neutral
eingestellt. AnschlieBend werden 5 ml Pufferldsung pH 10 und 1 ml Cu-EDTA zugegeben. Die Titration
wird mit der EDTA-L6&sung bis zu einem Aquivalenzpunkt durchgefiihrt. Der Verbrauch sollte etwa 5 - 15 m
betragen.

Wenn sich der spezifizierte Gehalt des volumetrischen Standards signifikant von 100% unterscheidet, muss
die Einwaage zur Berechnung der Konzentration korrigiert werden:

_ Probenmasse x spezifiziertem Gehalt %
B 100
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Titrationsparameter

Probentitration

mV
20,0
0,0 — ml
r [ ——
....________________‘\
-20,0 —-\
-40,0
-60,0
-80,0
-100,0
10.04 ml
-120,0 -105.9n:nv }
-140,0 —
-160,0
0 1.25 2.5 3.75 5,0 6.25 7.5 8.75 10,0
= mV/ml = dmV/dml
Standardmethode Titer EDTA
Methodentyp Automatische Titration
Modus Dynamisch
Messwert mV
Messgeschwindigkeit / Drift | Benutzerdefiniert Min. Wartezeit 5s
Max. Wartezeit 15s
Messzeit 3s
Drift 5 mV/min
Startwartezeit Os
Dynamik flach Max. Schrittweite 0.5 ml
Steigung bei max. ml 10
Min. Schrittweite 0.05 ml
Steigung bei min. ml 120
Dampfung keine Titrationsrichtung fallend
Vortitration aus Wartezeit Os
Endwert Aus
EQ An(1) Steigungswert 120
Max. Titrationsvolumen 20 ml
Dosiergeschwindigkeit 100% Fullgeschwindigkeit 30s

Bei der Titration mit sehr niedrig konzentrierter EDTA-LOsung wird der Potentialsprung
diesem Fall sollte der Steigungswert fiir den EQ reduziert werden.
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Berechnunag:

W« F2
T [mol/l] = (EQ—B) =M+ F1
B 0 Blindwert
W man Probenmenge [g]
F2 1000 Umrechnungsfaktor 2
EQ1 Verbrauch des Titrationsmittels am EQ
M 100,09 Molekulargewicht von CaCO;
F1 1 Umrechnungsfaktor 1

Wird als Referenzmaterial statt CaCO; Zink verwendet, so muss flir M die molare Masse von Zink mit
M = 65,38 eingesetzt werden.
Das Ergebnis der Titerbestimmung sollte in mol/l direkt im Wechselaufsatz gespeichert werden.

Fragen? Bitte kontaktieren Sie unser Applikationsteam:

Xylem Analytics Germany Sales GmbH & Co. KG, S| Analytics
Hattenbergstral3e 10
D-55122 Mainz, Germany

Telefon: +49 6131 66 5126
Fax: +49 6131 66 5101
E-Mail: titration@si-analytics.com
Sl A I t Xylem Analytics Germany Sales GmbH & Co. KG - Hattenbergstr. 10 - D-55122 Mainz -
na y ICS Germany Telefon: +49 6131.66. 5111 - E-Mail: Info.si-analytics@Xyleminc.com - www.si-

analytics.com
a xylem brand
Alle Namen sind eingetragene Handelsnamen oder Warenzeichen der Xylem Inc. oder eines seiner
Tochterunternehmen. Technische Anderungen vorbehalten.
© 2018 Xylem Analytics Germany Sales GmbH & Co. KG.
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