CVICENI Z ANALYTICKE CHEMIE
ACH/ACC

GRAVIMETRIE

Zakladem vazkové analyzy je vylouCeni stanovované latky ve formé malo rozpustné slouceniny
(sréZzena forma) a jeji pfevedeni na slou€eninu pfesné definovanou, ktera se nasledné zvazi (vazitelna
forma).

Vzorek o znamé hmotnosti se po prevedeni do roztoku a Upravé reakénich podminek (objem, teplota,
pH...) srazi vhodnym srazedlem. Vylou€end sraZenina se zbavi strzenych necistot a mate¢ného louhu
sérii operaci, z nichZ nejb&znéjsi je zrani, dekantace, filtrace a promyvani na filtru. Izolovana sraZenina
se prevede na slou¢eninu pfesné definovanou susenim nebo zihanim.

Pozadavky na jednotlivé formy:

e srazena forma: nepatrna rozpustnost ve vodé a tvorba dobfe filtrovatelné srazeniny
e varzitelna forma: jednotné slozeni, odolnost pro vlhkosti, pokud mozno vysoka molekulova
hmotnost

Pokud ma gravimetrie pfinaset pfesné vysledky, je dllezita velka peclivost a spravna technika provedeni
celého postupu stanoveni.

Schematické znazornéni jednotlivych krokt pfi gravimetrii
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Obr. 1. Objem roztoku a tvar nadoby pfi srazeni: (A) spravné; (B, C) nevhodné nadoby; (D) nevhodny

objem.
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Obr. 2. Spravny postup srazeni: (A) pfidavani ¢inidla z kadinky; (B) pfidavani ¢inidla z byrety.
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Obr. 3. Nalevky: (A) obyCejna; (B) rychlofiltradni; (C) znazornéni postupu pfi vkladani filtraéniho papiru
do analytické nalevky: kruhovy filtracni papir vhodného prliiméru a porovitosti slozime na &tvrtiny a
zformujeme do kuzele, ktery vlozime do nalevky tak, aby dobfe pfiléhal na jeji stény. Filtracni papir ma
v nalevce sahat asi 0,5 cm pod jeji horni okraj. Aby se filtrace nezpomalovala pfisavanim vzduchu
mezi filtrem a sténami nalevky, utrhneme v misté trojnasobného pfeloZeni papiru maly trojuhelnik na
okraji. Zalozeny filtr naplnime vodou a pfitlaéenim papiru na stény nalevky odstranime vzduchové
bubliny.
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Obr. 4. (A) Vymyvani zbytk( srazeniny; (B) skladani filtraéniho papiru do kelimku; (C) spravna poloha
kelimku pfi zihani.

UkoL:

Pristroje a pomucky:

Kadinky, pipety, sklenéna ty€inka, nalevka, filtraéni papir, filtraéni kelimek s fritou S3-S4, Zihaci kelimek,
zihaci klesté, odmérné bariky, vodni lazen, muflova pec, susarna, exsikator, vahy

Chemikalie:

20% ethanol, roztok Zelezité soli, zfedény amoniak, koncentrovana kyselina dusi¢na, roztok chloridu
amonného, 1% amoniakalni roztok NH4NOs, roztok nikelnaté soli, alkoholicky roztok bromthymolové
modfi, 1% alkoholicky roztok dimethylglyoximu

A. Stanoveni zelezité soli jako Fe203
Princip:

Roztok Zelezité soli za horka a za pfitomnosti NH4Cl sraZime zfedénym amoniakem. VylouCeny
hydroxid zelezity odfiltrujeme a zZihanim pfevedeme na Fe20s3, ktery se vazi:

Fe3* + 3 NHs + 3 HoO > Fe(OH)s + 3 NHq*
2 Fe(OH)s > Fez0s + 3 Ho0
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Poznamka:

Zelezo se nesrazi jako Fe(OH)s, ale jako nestechiometricka sloudenina, jejiz sloZeni zavisi na
podminkach srazeni (zvlasté pH, ale i na poc¢atec¢ni koncentraci Fe®* atd.). Proto nestaci pouhé vysuseni
srazeniny, ale je nutné ji zihanim prevést na Fe20s3. V pribéhu spalovani na filtru se Fe3* ¢aste¢né
redukuje na Fe?*, ktery je nutné prevést zpatky na Fe?®* (jinak dochazi k negativni chybé). Toho Ize
dosahnout delSim Zihanim za pfistupu vzduchu (kysliku).

Kelimky jsou pfed zacatkem cviCeni Zzihany v muflové peci pfi 850 °C a pfed vazenim je tfeba je nechat
zchladnout asi pll hodiny v exsikatoru.

Postup:

Ke vzorku Fe3* soli v 50 ml odmérné barice pfidame asi 5 kapek koncentrované HNOs, doplnime
destilovanou vodou po rysku a fadné promichame. Ke stanoveni odpipetujeme 20 ml vzorku (alikvotni
dil, ktery se bude gravimetricky stanovovat) do kadinky pfiméfeného objemu (250 ml). Pfikapneme 1 ml
koncentrované HNOs a zahfejeme k varu (tim se veskeré Zelezo zoxiduje na Fe3®*). Roztok dale zfedime
destilovanou vodou na 1/3 jmenovitého objemu kadinky, pfidame 10 ml pfipraveného roztoku NH4Cl
(koncentrace 8 g na 15-20 ml vody), zahfejeme a za stalého michani srazime zfedénym amoniakem
(zf. 1:5), az je ze smési slabé citit (obvykle postacuje 9-10 ml).

Po kvantitativnim vylou€eni hydroxidu Zelezitého roztok srazeninou zahfivame (témé&rf k varu nebo na
vodni lazni), az dojde ke sbaleni srazeniny. Poté za horka opakované dekantujeme (cca 3x) horkym 1%
amoniakalnim roztokem NHsNOs (vySSi teplota a pfitomnost dusi¢nanu amonného zabranuji pfechodu
srazeniny na koloidni formu) a pak pfevedeme srazeninu na filtracni papir (tzv. Eervena paska — nejvétsi
pérovitost filtraCniho papiru, coZ je pro filtraci Fe(OH)s postacujici). Sedlinu na filtru promyvame horkym
roztokem NH4NOs. Sedlina je promyta tehdy, jestlize 5 ml filtratu slabé okyseleného kyselinou dusi¢nou
se ve zkumavce nezakali po pfidavku AgNO:s (tj. neobsahuje ionty CI-, které by zpusobovaly negativni
chybu tvorbou tékavého FeCls).

Filtr se sedlinou vyjmeme z nalevky a polozime na 3x prelozeny filtracni papir a prekryjeme dalSim
kusem 3x prelozeného filtraéniho papiru. Timto zpusobem vymackame z filtrovaného vzorku vodu. Dale
filtraCni papir se vzorkem pfedepsanym zpUsobem sbalime a vloZime do porcelanového kelimku (ktery
byl pfedtim vyzihan do konstantni hmotnosti). Vzorek v kelimku pfedepsanym zpusobem spalime a
vyzihame (nejspravnéjsi postup je zihani do konstantni hmotnosti, zde z asovych duavodu zihame pul
hodiny), a dame zihat na dal$i pul hodiny do muflové pece vyhfaté na 850°C. Po ukon&eni Zihani dame
kelimek vychladnout (asi na pudl hodiny) do exsikatoru (pozor, Celisti klesti je tfeba pfed manipulaci
s kelimkem nahfat, aby kelimek nepraskl). Po vychladnuti kelimek zvazime na stejnych vahach, na
kterych jsme vazili kelimek prazdny a vypo¢teme obsah Fe.

Vysledek pfepocteme na plvodni objem vzorku v odmérné barice.
M(Fe) = 55,85 g mol'; M(Fe203) = 159,70 g mol-’!

B. Stanoveni niklu ve formé dimethylglyoximatu nikelnatého

Princip:

Soli nikelnaté se vylu€uji v amoniakalnim prostfedi alkoholickym roztokem dimethylglyoximu jako
Cerveny dimethylglyoximat nikelnaty chelatoveé struktury, ktery se po vysuseni vazi.

Poznamka:

Pfi tomto stanoveni budeme pracovat s celym vzorkem v kadince najednou. Neprovadi se tedy doplnéni
do definovaného objemu a odebrani alikvotni ¢asti vzorku. Filtracni kelimek s fritou je pfed stanovenim
dikladné vysuSen v susarné (120 °C) a je tfeba jej prazdny zvazit.

Postup:

Vzorek v kadince zfedime destilovanou vodou (pfiblizné na 1/3 jmenovitého objemu kadinky) a roztok
zahfejeme pfiblizné na 60-70 °C. Pfidame nékolik kapek alkoholického roztoku bromthymolové modfi
a srazime 1% roztokem dimethylglyoximu (asi 20 ml). lhned neutralizujeme pfikapavanim zfedéného
amoniaku (1:1), az je z roztoku slabé citit a indikator (bromthymolova modf) zmé&ni barvu na modrou.
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Tyc€inku, kterou michame roztok, nesmime vytahovat z kadinky! Srazeninu nechame usadit a opatrnym
pfidavkem srazedla se pfesvédc¢ime, Ze srazenina jiz nevznikd. Smés pak opatrné zahfivame asi
1 hodinu (roztok nesmi vafit, je mozno pouzit vodni lazen). Zpoc¢atku unika ethanol, ktery zpusobuje
vzlinani roztoku po sténach a pénéni srazeniny u hladiny. Proto na po¢atku zahfivani (asi 10 minut)
nestirame srazeninu ze stén a roztok nemichame, a i pozdéji omezime michani spiSe jen na rozruseni
pény na hladin&. Po zahfivani nechame roztok vychladnout na 50 °C a sraZeninu izolujeme filtraci pfes
kelimek s fritou S3-S4 pfedtim vysuSenou v susarné do konstantni hmotnosti. SraZzeninu promyjeme
teplou vodou a nakonec 20% roztokem ethanolu. Kelimek se srazeninou susime pfi teploté 120 °C asi
1 hodinu (optimalné do konstantni hmotnosti). Kelimek zvazime a hmotnostni diferenci pfepocteme na
obsah nikelnatych iontl ve vzorku.

M(Ni) = 58,69 g mol'; M[Ni(CsH7O2N2)2] = 288,92 g mol-"
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Obr. 5. Reakce vzniku dimethylglyoximatu nikelnatého.

OTAZKY:

-_—

Jak se prevadéji formy srazeci (vylucované) na formy k vazeni?

Zjistéte, jaka srazedla se uZivaji ke gravimetrickému stanoveni hliniku, zinku a kobaltu. Jaké je
vyluCovana forma a jaka je forma k vazeni.

Zjistéte, jaka srazedla se uZzivaji ke gravimetrickému stanoveni barya, stfibra a hofCiku. Jaka je
vyluéovana forma a jaka je forma k vazeni.

Jaka znate anorganicka c&inidla pro gravimetricka stanoveni?

Jaka znate organicka Cinidla pro gravimetricka stanoveni?

Popiste proces starnuti a zrani sedliny.

Popiste, co znamena pojem koagulace, jaka je jeho souvislost s gravimetrii a jak ji dosahujeme.
Co je okluze a inkluze?

Popiste proces vzniku srazeniny.

0 Uvedte, jaké zdroje chyb mizeme uvaZovat pfi gravimetrickém stanoveni.

N

w
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PRIKLADY:

1. Kolik procent hliniku obsahuje lehka slitina, jestlize jsme pfi analyze kvantitativné izolovali
z 0,2020 g vzorku 0,1050 g Al20s.

2. Z navazky 0,6473 g smési AgsAsOs a NaNOs bylo kvantitativni analyzou ziskano 0,1000 g
Mg2As207. Kolik procent Ag smés obsahuje?

Stranka4z5



Vzorek thiosiranu byl zoxidovan na siran, ktery byl srazen roztokem chloridu barnatého. Bylo
navazeno 0,2508 g vzorku a ziskano 0,4710 g BaSOa. Jaky je obsah Na2S203.5H20 ve vzorku?

4. Kolik slitiny obsahujici 0,5000 % Mg musime navazit, abychom pfi analyze ziskali 0,100 g
difosfore€nanu hofe¢natého?

5. Vzorek bezvodého siranu Zelezitého o hmotnosti 0,4570 g byl rozpustén ve vodg, ionty zZelezité
byly vysrazeny amoniakem jako Fe(OH)s a po vyZihani hydroxidu bylo ziskano 0,1825 g Fe20s.
Jaky je hmotnostni obsah Zeleza ve vzorku siranu Zelezitého? Ar«(Fe) = 55,85; M:(Fe203) =
159,70.

6. Zihanim vzorku siranu Zeleznato-amonného se ziskalo 0,2108g Fe2Os. Jaky je procentudini
obsah (NHa4)2Fe(S04)2.6H20 v 1,126 g vzorku?

7. Jaké mnozZstvi krystalického siranu Zelezito-amonného je tfeba navazit, aby pfi srazeni
amoniakem a vyzihani srazeniny vzniklo 0,1 g Fe203?

8. Ze vzorku vapence o hmotnosti 1,2456 g bylo ziskano 0,0228 g Fe20s, 1,3101 g CaSOs4 a
0,0551 g Mg2P207. Jaky je hmotnostni obsah Fe, CaO a MgO ve vapenci?

9. Vzorek kamence hlinito-draselného K2S04.Al2(SO4)3.24H20 o hmotnosti 1,421 g byl vysrazen
na hydroxid hlinity a ten byl vyzihan na oxid. Mnozstvi Al203 bylo 0,1410 g. Jaky je procentovy
obsah siry?

10. Chlorid barnaty dihydrat o hmotnosti 0,5078 g byl opatrné zahfivan, aby se odstranila
hydratovana voda. Ubytek hmotnosti &inil 0,0742 g. Jaky byl hmotnostni obsah BaCl..2H20
v puvodnim vzorku?
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