Gravimetrie

Uvod

Zakladem vazkové analyzy je vylouceni uréované latky ve forme¢ malo rozpustné slouceniny a
jeji prevedeni na slouc¢eninu piesné definovanou, kterd se vazi. NavdZzka vzorku se po
pievedeni do roztoku a Upravé reakénich podminek (objem, teplota, pH...)srdZzi vhodnym
srazedlem. Vylougena srazenina se zbavi strZzenych necistot a mate¢ného louhu sérii operaci,
z nichz nejbézn¢jsi je zrani, dekantace, filtrace a promyvani na filtru. l1zolovana srazenina
(srazen& forma, pozadavkem je nepatrna rozpustnost ve vodé a tvorba dobie filtrovatelné
srazeniny) se pievede na slouceninu piesné definovanou (vazitelna forma, jednotné slozeni,
odolnost pro vlhkosti, pokud mozno vysoka molekulova hmotnost) suSenim nebo Zihanim.
Pokud mé gravimetrie prinaSet presné a spravné vysledky, je dileZita velka peélivost a
spravna technika provedeni celého postupu stanoveni.

Schematické znazornéni jednotlivych krokia p¥i gravimetrii

1. Spravny postup sréZeni
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Obr. 1. Objem roztoku a tvar nddoby pfi srédeni. Qbr. 2. Srdzeni. 1 - pFidavéni Ginidla z kidinky,
1 - spravné, 2,3 - nevhodné ndadoby, 4 anespravay objem 2 - phiddvéni émidla z byrety

2. Skladani filtracniho papiru pro filtraci
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Qbr. 4, Zndzornéni postupu p¥i vkiadani filtradniho papiru do analytické ndlevky: Kruhovy
filtracni papir vhodného priiméru a porovitosii slozime na &tvrtiny a zformujeme do kuiele,
kiery vioiime do nélevky tak, aby dobse pFilchal na jeji stény. Podle kuzele ndlevky nékdy

Obr. 3. Nilevky: musime vice nebo méné prelozit posiedni pFeklad papiru a pousit budto mensi nebo véisi
a - obyvéejnd, kuzel tvoFeny filtrem. Aby se filtrace nezpomalovala pFisdvdnim vzduchy mezi filtrem a
b - rychiofiliracni sténami ndlevky, utrhneme v misié trojnasobného pFelozeni papire maly trojihelnik na

okraji. ZaloZeny filtr naplnime vodou a pritladenim papiru na stény ndlevky odsiranime
vzehuchové bubliny. Filtralni papir md v ndlevce sahat asi 0,5 cm pod jeji horni okraj.

3. Vymyvani zbytka srazeniny, skladani filtracniho papiru do kelimku, spravna poloha kelimku

Obr. 5. Vympvini
zhythdl sraZeniny.



Stanoveni Zelezité soli jako Fe;O3

Princip:
Roztok Zelezité soli se za horka a za ptitomnosti NH4Cl srazi ziedénym amoniakem.
Vyloucéeny hydroxid Zelezity se odfiltruje a Zihanim pievede na Fe,O3, ktery se Vazi:

Fe® + 3 NH3 + 3 H,0 ==> Fe(OH); + 3 NH,"
2 Fe(OH)3 ==> Fe,03 + 3 H,0

Poznamky:

Zelezo se nesrazi jako Fe(OH)s, ale jako nestechiometrické slougenina, jejiz sloZeni zavisi na
podminkach sraZeni (zv14sts pH, ale i na pocatecni koncentraci Fe®* atd.). Proto nesta&i pouhé
vysuseni srazeniny, ale je nutné ji Zihanim pievést na Fe,O3. V prubéhu spalovani na filtru se
Fe'"' castecns redukuje na Fe", ktery je nutné pievést zpatky na Fe'"" (jinak dochazi k negativni
chybg). Toho lIze dosahnout del§im Zihanim za ptistupu vzduchu (kysliku).

Kelimky jsou pted zacatkem cviceni Zihany v muflové peci pii 850°C a pied vazZenim je tieba
je nechat zchladnout asi pul hodiny v exikatoru.

Pracovni postup:

Ke vzorku Fe** soli v 50 ml odmérné baice pridame asi 5 kapek koncentrované HNOs,
doplnime po znacku a fadné promichame. Ke stanoveni odpipetujeme 20 ml vzorku (alikvotni
dil, ktery se bude gravimetrovat) do kadinky pfiméreného objemu (250 ml). Piikapneme 1 ml
konc. HNO3 a zahtejeme k varu (tim se veskeré Zelezo zoxiduje na Fe®'). Roztok dale
ziedime destilovanou vodou na 1/3 jmenovitého objemu kadinky, piidame 10 ml
piipraveneho roztoku NH,4Cl (koncentrace 8 g na 15 — 20 ml vody), zahiejeme a za stalého
michani srazime ziedénym amoniakem (zi. 1:5), aZ je ze smési slabé citit (obvykle postacuje
9-10 ml). Po kvantitativnim vylouceni hydroxidu Zelezitého roztok se srazeninou zahiivame
(témef k varu nebo na vodni l&zni) az dojde ke sbaleni srazeniny. Poté za horka opakované
dekantujeme (cca 3x) horkym 1% amoniakalnim roztokem NH;NO;3; (vyssi teplota a
piitomnost dusi¢nanu amonného zabranuji piechodu sraZzeniny na koloidni formu) a pak
pievedeme sraZzeninu na filtracni papir (tzv. ¢ervena paska — nejvétsi pérovitost filtracniho
papiru, coz je pro filtraci Fe(OH); postacujici). Sedlinu na filtru promyvame horkym
roztokem NH;NOj. Sedlina je promyta tehdy, jestlize 5 ml filtratu slab¢ okyseleného
kyselinou dusi¢nou se ve zkumavce nezakali po piidavku AgNOs; (tj. neobsahuje ionty CI',
které by zpusobovaly negativni chybu tvorbou tékavého FeCls). Filtr se sedlinou vyjmeme
znalevky a polozime na 3x pielozeny filtra¢ni papir a piekryjeme dalSim kusem 3x
pieloZzeného filtracniho papiru. Timto zpasobem vymackame z filtrovaneho vzorku vodu.
Déle filtracni papir se vzorkem ptedepsanym zpasobem sbalime a vloZzime do porceldnového
kelimku (ktery byl piedtim vyZihan do konstantni hmotnosti). VVzorek v kelimku piedepsanym
zpusobem spalime a vyZihdme (nejspravnéjsi postup je Zihani do konstantni hmotnosti, zde
z ¢asovych davoda Zihame pal hodiny) a dame Zihat na dalSi pal hodiny do muflové pece
zahiaté na 850°C. Po ukonc¢eni Zihani dame kelimek vychladnout (asi pal hodiny) do
exikatoru (pozor, klesté je tieba pred manipulaci s kelimkem nahiat, aby kelimek nepraskl).
Po vychladnuti kelimek zvaZzime na stejnych vahach, na kterych jsme vazili kelimek prazdny
a vypocteme obsah Fe.

Vysledek prepoc¢teme na obsah v odmérné bance.
M (Fe) = 55,85 g/mol; M (Fe,03) = 159,70



Stanoveni niklu ve formé dimethylglyoximatu nikelnatého

Princip
Soli  nikelnaté se wvylucuji vamoniakalnim prostredi alkoholickym  roztokem
dimethylglyloximu jako ¢erveny dimethylglyoximat nikelnaty chelatove struktury, ktery se po

vysuSeni Vazi.

Poznamka:

Pti tomto stanoveni budeme pracovat s celym vzorkem v kadince najednou. Neprovadi se
tedy doplnéni do definovaného objemu a odebrani alikvotni ¢asti vzorku. Kelimek s fritou je
pied stanovenim dukladn¢ vysuSen v susarné (120°C) a je tieba jej prazdny zvazit !

Pracovni postup:

Vzorek v kadince se ztedi destilovanou vodou (ptiblizné na 1/3 jmenovitého objemu kadinky)
a roztok se zahieje priblizn¢ na 60 — 70°C. Piida se nékolik kapek alkoholického roztoku
bromthymolové modti a srdZzime 1% roztokem dimethylglyoximu (asi 20 ml). lhned
neutralizujeme piikapavanim ziedéného NHs; (1:1), aZ je z roztoku slabé citit a indikator
(bromthymolovd modt) zméni barvu na modrou. Ty¢inku, kterou michdme roztok nesmime
vyndavat z k&dinky ! SraZeninu nechame usadit a opatrnym ptidavkem srazedla se
piesvédcime, Ze sraZenina jiZz nevznika. Smés pak opatrné zahiivame asi 1 hodinu (roztok
nesmi vatrit, je mozno pouzit vodni lazen). Zpocatku unika ethanol, ktery zpusobuje vzlinani
roztoku po sténach a pénéni srazeniny u hladiny.Proto na pocatku zahtivani (asi 10 minut)
nestirdme srazeninu ze stén a roztok nemichame a i pozdéji omezime michani spiSe jen na
rozrudeni pény na hlading. Po zahiivani nechame roztok vychladnout na 50°C a sraZeninu
izolujeme filtraci pres kelimek S3 — S4 s fritou predtim vysuSenou v susarné do konstantni
hmotnosti. Srazeninu promyjeme teplou vodou a nakonec 20% roztokem ethylalkoholu.
Kelimek se srazeninou suSime pii teplot¢ 120°C asi 1 hodinu (optimalné do konstantni
hmotnosti). Kelimek zvazime a hmotnostni diferenci pifepoc¢teme na obsah nikelnatych ionta
ve vzorku.

M (Ni) = 58,69 g/mol; M [Ni(C4H;0,N>),] = 288,92 g/mol

Struktura dimethylglyoximatu nikelnatého
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Otéazky a priklady k pripravé a zkouseni
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Cemu odpovida rozpustnost sedlin (srazenin) a jaka je jeji souvislost se sou¢inem
rozpustnosti (zjistéte soucin rozpustnosti hydroxidu Zelezitého)?

Jak se prevad¢ji formy sréZeci (vylu¢ované) na formy k vézeni?

Zjistéte jaka sraZzedla se uZivaji ke gravimetrickému stanoveni hliniku, zinku a kobaltu.
Jaké je vylucovana forma a jaké je forma k vazeni.

Zjistéte jaka srazedla se uzivaji ke gravimetrickému stanoveni baria, stiibra a hoi¢iku.
Jaka je vylu¢ovana forma a jaké je forma k vazeni.

Jaka znate anorganicka ¢inidla pro gravimetricka stanoveni?

Jaké znéate organicka ¢inidla pro gravimetricka stanoveni?

PopiSte proces starnuti a zrani sedliny.

Popiste, co znamena pojem koagulace, jaké je jeho souvislost s gravimetrii a jak ji
dosahujeme.

Co je okluze a inkluze?

PopiSte proces vzniku sraZeniny.

Jaké je rozloZeni teplot v plameni zemniho plynu, ktery je vyuZivan pro Zihani

Vv gravimetrii?

Uvedte jaké zdroje chyb maZzeme uvazZovat pii gravimetrickém stanoveni.

Pocetni priklady

1.

Kolik procent hliniku obsahuje lehka slitina, jestlize jsme pti analyze kvantitativné
izolovali z 0,2020 g vzorku 0,1050 g Al,Os.

Z navazky 0,6473 g smési AgsAsO4 a NaNOs bylo kvantitativni analyzou zisk&dno 0,1000
g Mg,As,05. Kolik procent Ag smés obsahuje?

Vzorek thiosiranu byl zoxidovan na siran, ktery byl sraZzen roztokem chloridu barnatého.
Bylo navazeno 0,2508 g vzorku a ziskano 0,4710 g BaSO,. Jaky je obsah Na,S,03.5H,0
ve vzorku?

Kolik slitiny obsahujici 0,5000 % Mg musime navazit, abychom pii analyze ziskali
0,100g difosfore¢nanu hotre¢natého?

Vzorek navlhlé Mohrovy soli vazi 0,5013 g a pti analyze poskytne 0,0968 g Fe,Os. Kolik
procent (NH,4)2Fe(S0,)..6H,0 vzorek obsahuje?

Vzorek bezvodeho siranu Zelezitého o hmotnosti 0,4570 g byl rozpustén ve vodg, ionty
Zelezité byly vysrazeny amoniakem jako Fe(OH)s a po vyZihani hydroxidu bylo ziskano
0,1825 g Fe,03. Jaky je hmotnostni obsah Zeleza ve vzorku siranu Zelezitého?

Ar(Fe) = 55,85; Mr(Fe,03) = 159,70.

Zihanim vzorku siranu Zeleznato-amonného se ziskalo 0,2108g Fe,Os. Jaky je procenticky
obsah (NH4),Fe(S04)2.6H,0 v 1,126 g vzorku?

Jaké mnozstvi krystalického siranu Zelezito-amonného je tieba navazit, aby pti sraZeni
amoniakem a vyZihani srazeniny vzniklo 0,1 g Fe,O3?



10.

11.

12.

Jaky objem hydroxidu amonného s obsahem 2,5% (m/m) NHs ( p = 0,9890 g cm™) je
tieba na vysrazeni hydroxidu Zelezitého ze vzorku rudy o hmotnosti 0,5263 g , obsahujici
12% (m/m) zeleza?

Ze vzorku vapence o hmotnosti 1,2456 g bylo ziskano 0,0228 g Fe,03, 1,3101 g CaSO,4 a
0,0551 g Mg,P,05. Jaky je hmotnostni obsah Fe, CaO a MgO ve vépenci?

Vzorek kamence hlinito-draselného K;SO,.Al(SO4)3.24H,0 0 hmotnosti 1,421 g byl
vysrézen na hydroxid hlinity a ten byl vyZihan na oxid. MnozZstvi Al,O3 bylo 0,1410 g.
Jaky je procentovy obsah siry?

Chlorid barnaty dihydrat o hmotnosti 0,5078 g byl opatrné zahtivan, aby se odstranila
hydratovana voda. Ubytek hmotnosti ¢inil 0,0742 g. Jaky byl hmotnostni obsah
BaCl, 2H,0 v puavodnim vzorku?



