ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΑΣΒΕΣΤΙΟΥ και ΜΑΓΝΗΣΙΟΥ ΣΤΟ ΠΛΗΡΕΣ ΑΓΕΛΑΔΙΝΟ ΓΑΛΑ
Σκοπός: 

Σκοπός του πειράματος  είναι ο ποσοτικός προσδιορισμός του αθροίσματος ασβεστίου και μαγνησίου στο εμπορικό πλήρες φρέσκο αγελαδινό γάλα.
Εισαγωγή
Η μέθοδος αυτή ονομάζεται συμπλοκομετρική μέθοδος τιτλοδότησης  και χρησιμοποιείται στον   προσδιορισμό του ασβεστίου στο γάλα, στον προσδιορισμό της σκληρότητας του νερού και στον προσδιορισμό της εκατοστιαίας ποσότητας του ανθρακικού ασβεστίου σε διάφορα στερεά υλικά. Ονομάζεται άμεση τιτλοδότηση επειδή η αντίδραση συμπλοκοποίησης των κατιόντων των μετάλλων (π.χ. ασβεστίου, μαγνησίου) με το μέσο συμπλοκοποίησης (EDTA) γίνεται άμεσα. Η άμεση τιτλοδότηση συνίσταται στην προσθήκη μέσω προχοΐδας πρότυπου διαλύματος  EDTA σε διάλυμα (π.χ. γάλα) που θέλουμε να προσδιορίσουμε την περιεκτικότητα του σε μέταλλα (Ca, Mg), μέχρι στοιχειομετρικής αντίδρασης. Το τελικό σημείο της αντίδρασης προσδιορίζεται με την αλλαγή του χρώματος  κατάλληλου δείκτη (π.χ. ERIO-T*). 
	ΑΠΑΙΤΟΥΜΕΝΑ ΟΡΓΑΝΑ 
	ΑΠΑΙΤΟΥΜΕΝΑ ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

	Σιφώνι  των 10 ή  25 mL 
	Στερεό  ένυδρο EDTΑ (C10H14N2Na2O8.2H2O Αιθυλενο-διαμινο-τετραοξικό οξύ-δινάτριο),   Μr=372

	Κωνική φιάλη  των 250 mL 
	Δείκτης  ERIO-T  

	Ογκομετρική   φιάλη των  250 mL  και 100 mL
	Ρυθμιστικό διάλυμα (ΝΗ3/ΝΗ4Cl)  με pH=10

	Ογκομετρικοί κύλινδροι των 25 mL και  100 mL 
	Απιονισμένο νερό

	Προχοΐδα σε βάση
	

	
	


Πειραματική διαδικασία
Δραστηριότητα 1η 

α. Με τη βοήθεια των οργάνων που υπάρχουν στον πάγκο σας, να παρασκευάσετε διάλυμα EDTA όγκου 100 mL και συγκέντρωσης 0,1 Μ.

β. Να φυλάξετε το παρασκευασθέν διάλυμα σε πλαστικό μπουκαλάκι που φέρει την αντίστοιχη ετικέτα.

γ. Από το παρασκευασθέν διάλυμα και με τη βοήθεια των οργάνων που υπάρχουν στον πάγκο σας, να παρασκευάσετε αραιωμένο διάλυμα EDTA όγκου 100 mL και υποδεκαπλάσιας συγκέντρωσης  (0,01 Μ).


 Δραστηριότητα 2η
1. Στην ογκομετρική φιάλη των 250 mL προσθέτουμε 25 mL γάλα και συμπληρώνουμε με απιονισμένο νερό μέχρι τη χαραγή.
2. Αναδεύουμε κινώντας περιστροφικά τη φιάλη ώστε να ομογενοποιηθεί το δείγμα.

3. Από το αραιωμένο διάλυμα του γάλακτος παίρνουμε 25 mL και τα προσθέτουμε στην κωνική φιάλη των 250 mL.

4. Επίσης στην ίδια κωνική φιάλη προσθέτουμε 5 mL από το ρυθμιστικό διάλυμα (ΝΗ3/ΝΗ4Cl) με pH=10 και πολύ μικρή ποσότητα (μερικούς κόκκους ώστε να χρωματιστεί το διάλυμα του γάλακτος) δείκτη ERIO-T.

5. Γεμίζουμε την προχοΐδα με πρότυπο διάλυμα EDTA 0,01 Μ.
6. Ακολουθεί η ογκομέτρηση.

7. Συμπληρώνεται ο πίνακας που ακολουθεί: 

1. Πρωτόκολλο ογκομέτρησης
Μέση Τιμή:  (V) …………………….. mL
	Ένδειξη προχοΐδας
	1η μέτρηση
	2η μέτρηση
	3η μέτρηση
	4η μέτρηση
	5η μέτρηση

	Αρχική
	
	
	
	
	

	Τελική
	
	
	
	
	

	Όγκος που χρησιμοποιήθηκε
	
	
	
	
	


2. mmol EDTA στο ισοδύναμο σημείο ……………………………………………………..

3. mg Ca στην κωνική φιάλη ..………………………………………………………………….

4. Συγκέντρωση Ca  σε  mg/L στο γάλα ………………………………………………….


ΑΞΙΟΛΟΓΗΣΗ ΣΤΗ ΧΗΜΕΙΑ
Η βαθμολογία απαρτίζεται από τρία βασικά τμήματα:

α. Το πρώτο αφορά το χειρισμό των οργάνων και αντιδραστηρίων κατά τη διάρκεια της πειραματικής διαδικασίας και αναλύεται στον παρακάτω πίνακα όπου ο βαθμολογητής συμπληρώνει και αιτιολογεί.

	1. Χειρισμός οργάνων-αντιδραστηρίων 10 μονάδες (2+2+2+2+2)

	
	Μέτριος
	Καλός
	Πολύ καλός

	α. Προχοΐδα
 (2 μον.)
	
	
	

	β. Σιφώνι
 (2 μον.)
	
	
	

	γ. Ογκομ/κές φιάλες
(2 μον.)
	
	
	

	δ. Διαλύματα
(2 μον.)
	
	
	

	ε.  Ζύγιση 

(2 μον.)
	
	
	


β. Το δεύτερο (Σύνολο 20 μονάδες), αφορά την παρασκευή του αρχικού διαλύματος EDTA 0,1 Μ (10 μονάδες, από τις οποίες 5 αξιολογούν το θεωρητικό και 5 ανήκουν στους υπολογισμούς) και από αυτό την παρασκευή με αραίωση του πρότυπου διαλύματος EDTA 0,01 Μ. (10 μονάδες, από τις οποίες 5 αξιολογούν το θεωρητικό και 5 ανήκουν στους υπολογισμούς) 
γ. Το τρίτο αφορά την ογκομέτρηση και τους υπολογισμούς στη συμπλοκομετρία. (Σύνολο 30 μονάδες), από τις οποίες 20 αξιολογούν την ογκομέτρηση και 10 τους υπολογισμούς.
Οι 20 βαθμοί της ογκομέτρησης προτείνεται να δίνονται στις ομάδες που έχουν μέχρι 1/10 απόκλιση από την πραγματική τιμή των 9,5 mL. (9,4 ή 9,6 να θεωρείται σωστό)
Για απόκλιση κατά 1/10  μικρότερη  του 9,4 προτείνεται η αφαίρεση 1 βαθμού. 
Για απόκλιση κατά 2/10  μικρότερη  του 9,4 προτείνεται η αφαίρεση 2 βαθμών.
Για απόκλιση κατά 3/10  μικρότερη  του 9,4 προτείνεται η αφαίρεση 5 βαθμών.

Για απόκλιση κατά 4/10  μικρότερη  του 9,4 προτείνεται η αφαίρεση 10  βαθμών.

Για απόκλιση μεγαλύτερη από τα 4/10  κατά την κρίση της επιτροπής.
Ανάλογα και οι ίδιες αποκλίσεις θα βαθμολογούνται και κατά την προς τα πάνω από το 9,6. 

* 

ERIO-T  ή  Eriochrome Black T :
Ο δείκτης ERIO-T στην αρχική πρωτονιομένη του μορφή έχει χρώμα  μπλε. Όταν αντιδράσει με κατιόντα ασβεστίου ή μαγνησίου (Ca, Mg) κατά την προσθήκη του στο γάλα, μετατρέπεται σε σύμπλοκο που έχει κόκκινο χρώμα. 
Με την προσθήκη του πρότυπου διαλύματος  EDTA κατά την τιτλοδότηση, όταν αντιδράσουν όλα τα ιόντα του ασβεστίου με EDTA (ισοδύναμο σημείο), απελευθερώνουν το δείκτη σε μοριακή μορφή οπότε επανέρχεται το αρχικό μπλε χρώμα του.
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Το μπλε χρώμα στην αρχική μοριακή μορφή του δείκτη ERIO-T και το κόκκινο στη μορφή του συμπλόκου που σχηματίζει με τα ιόντα των μετάλλων π.χ. Ca.

EDTA
Είναι η συνοπτική ονομασία  του Ethylenediaminetetraacetic acid, γνωστού ως EDTA και στην ελληνική αιθυλενο-διαμινο-τετραοξικό οξύ. 
Η παρασκευή διαλύματος EDTA 0.05Μ επιτυγχάνεται κατά τη  διάλυση 9,31 g σε ογκομετρική φιάλη των 500mL από το στερεό EDTA με απιονισμένο  νερό και αραίωση μέχρι τη χαραγή.
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 Αρχική οριακή μορφή του αιθυλενο-διαμινο-τετραοξικού οξέος

Όπως αναφέρθηκε παραπάνω το EDTA χρησιμοποιείται στον προσδιορισμό των ιόντων διάφορων μετάλλων σε υγρά διαλύματα όπως στη συγκεκριμένη περίπτωση το γάλα.
Η προσθήκη διαλύματος EDTA  σε διάλυμα γάλακτος αναγκάζει τα ιόντα των μετάλλων στο σχηματισμό συμπλόκου με την παρακάτω μορφή:
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Σύμπλοκο ιόν του αιθυλενο-διαμινο-τετραοξικού οξέος με ιόντα μετάλλου 
Οι αντιδράσεις που λαμβάνουν χώρα κατά την τιτλοδότηση είναι:
Ca2+ + EDTA4− → [Ca-EDTA]2−
EDTA4− + Mg2+ → [Mg-EDTA]2−
ErioT + Mg2+ → ErioT-Mg

ErioT + Ca2+ → ErioT-Ca
Ρυθμιστικό διάλυμα:

Διαλύουμε 7,0 g χλωριούχου αμμωνίου (στερεό άσπρο αλάτι) σε 57 mL 

Διαλύματος …… αμμωνίας. Αραιώνουμε σε 100 mL με απιονισμένο νερό σε ογκομετρική φιάλη των 100 mL. Το pH θα πρέπει να είναι 10,5.

Complex formed by EDTA and calcium ions
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Περιγράψτε περιληπτικά τον τρόπο παρασκευής των διαλυμάτων αναφέροντας και τα ονόματα των οργάνων που θα χρησιμοποιήσετε:
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Υπολογισμοί:





Υπολογισμοί:


Δίνεται ότι η αναλογία Ca2+ + Mg2+ : EDTA = 1 : 1,


Από τα συνολικά mol του EDTA που χρησιμοποιήθηκαν υπολογίζουμε τα mol ασβεστίου και μαγνησίου που υπήρχαν στο αρχικό δείγμα.
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