Gravimetrie

Uvod
Zakladem vazkové analyzy je vylouceni urcované latky ve form¢ malo rozpustné slouceniny a

jeji prevedeni na slouc¢eninu piesné definovanou, ktera se vazi. Navazka vzorku se po pievedeni
do roztoku a upravé reakénich podminek (objem, teplota, pH...) srazi vhodnym srazedlem.
Vylouéena sraZzenina se zbavi strzenych necistot a matecného louhu sérii operaci, z nichz
nejbéznéjsi je zrani, dekantace, filtrace a promyvani na filtru. Izolovana srazenina (srazena
forma, pozadavkem je nepatrna rozpustnost ve vodé a tvorba dobfe filtrovatelné srazeniny) se
pievede na slouceninu piesné definovanou (vazitelna forma, jednotné sloZeni, odolnost pro
vlhkosti, pokud mozno vysoka molekulova hmotnost) susenim nebo zihanim.

Pokud ma gravimetrie piinaset pi‘esné a spravné vysledky, je dilezita velka peélivost a
spravna technika provedeni celého postupu stanoveni.

Schematické znazornéni jednotlivych kroku pii gravimetrii

1. Spravny postup srazeni
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Obr. 1. Objem roztvku o tvar nédoky phi srideni. Qbr. 2. Srdzeni. | - pFiddvani Cinidla z kidinky,
I - spravag, 2.3 - nevhodné nddoby, 4 nespravay obfem 1 pFiddveni Emidia z byreiy

2. Skladani filtra¢niho papiru pro filtraci
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Obr. 4. Zndzornéni postupu pri vkidddni filtradniha papire do analytické ndlevky: Kruhovy
fiitracni papir vhodného praméru a porovitosii slo2ime na Stvrtiny a gformujeme do kuiele,
kiery vioiime do nalevky tak, aby dobee priléhal na jeji stény. Podie kuzele nolevky nékdy

Obr. 3. Nalevky: musime vice nebo mené preloiit posiedni preklad papirn a poudit bud'te mensi nebo véist
a - obvéeing, kngel voFeny filrem. Aby se filtrace pazpomatovala pFisdvdanim vzduchu mezi fiftrem a
& - rechivfiliraéni sté namei néilevky, utrhneme v misté trofndsobného peelozeni papire mal) rofihelnik na

okraji. Zalofeny filir naplnime vodou a piidacenim papiru na stény nélevky odstranime
vzchickove bubling. Filiralni pupir mi v nilevee sahat asi 0,5 et pod jejd harai okraj.

piru do kelimku, spravna poloha kelimku

)

3. Vymyvani zbytki srazeniny, skladani filtra¢niho pa

Obr. 5. Vempini 7
hyehid sraZeniny



Stanoveni Zelezité soli jako Fe2Os3

Princip:

Roztok zelezité soli se za horka a za pfitomnosti NH4Cl srazi ziedénym amoniakem.
Vylouéeny hydroxid Zelezity se odfiltruje a Zihanim pievede na Fe203, ktery se vazi:
Fes»+ 3 NH3 + 3 H20 ==> Fe(OH)3 + 3 NH*

2 Fe(OH)3 ==> Fe203+ 3 H20

Poznamky:
Zelezo se nesrazi jako Fe(OH)s, ale jako nestechiometricka sloucenina, jejiz slozeni zavisi na

podminkach srazeni (zvlasté pH, ale i na po¢ate¢ni koncentraci Fes+atd.). Proto nestaci pouhé
vysuseni srazeniny, ale je nutné ji zihanim pfevést na Fe203. V praubéhu spalovani na filtru se
Fem ¢asteéné redukuje na Fe, ktery je nutné pievést zpatky na Fe" (jinak dochazi k negativni
chybg). Toho lze dosahnout delsim Zihanim za pfistupu vzduchu (kysliku). Kelimky jsou pted
zacatkem cviéeni zihany v muflové peci pii 850 °C a pied vazenim je tieba je nechat zchladnout
asi pal hodiny v exikatoru.

Pracovni postup:

Ke vzorku Fe=soli v 50 ml odmérné bance piidame asi 5 kapek koncentrované HNO3, doplnime
po znacku a fadné promichame. Ke stanoveni odpipetujeme 20 ml vzorku (alikvotni dil, ktery
se bude gravimetrovat) do kadinky pfiméfeného objemu (250 ml). Ptikapneme 1 ml konc.
HNOs a zahiejeme k varu (tim se veskeré Zelezo zoxiduje na Fe®). Roztok dale zfedime
destilovanou vodou na 1/3 jmenovitého objemu kadinky, pfidame 10 ml pfipravené¢ho roztoku
NHa4Cl (koncentrace 8 g na 15-20 ml vody), zahiejeme a za stalého michani srazime ziedénym
amoniakem (zi. 1:5), aZ je ze smési slab¢ citit (obvykle postac¢uje 9-10 ml). Po kvantitativnim
vylouceni hydroxidu Zelezitého roztok se sraZzeninou zahiivame (téméf k varu nebo na vodni
lazni) az dojde ke sbaleni srazeniny. Poté za horka opakované dekantujeme (cca 3x) horkym 1
% amoniakalnim roztokem NH4NO3 (vyssi teplota a pfitomnost dusi¢nanu amonného zabranuji
pfechodu sraZeniny na koloidni formu) a pak pfevedeme sraZeninu na filtra¢ni papir, tzv.
cervena paska — nejvétsi porovitost filtraéniho papiru, coz je pro filtraci Fe(OH)3 postacujici.
Sedlinu na filtru promyvame horkym roztokem NH4NOz. Sedlina je promyta tehdy, jestlize
5ml filtratu slabé okyseleného kyselinou dusi¢nou se ve zkumavce nezakali po piidavku
AgNO:s (tj. neobsahuje ionty CI-, které by zpiisobovaly negativni chybu tvorbou tékavého
FeCls). Filtr se sedlinou vyjmeme z nalevky a polozime na 3x pielozeny filtraéni papir a
piekryjeme dal$im kusem 3x pielozeného filtra¢niho papiru. Timto zptisobem vymackame z
filtrovaného vzorku vodu. Dale filtra¢ni papir se vzorkem piedepsanym zplisobem sbalime a
vlozime do porcelanového kelimku (ktery byl pfedtim vyZzihdn do konstantni hmotnosti).
Vzorek v kelimku pfedepsanym zplsobem spalime a vyZihdme (nejspravné;si postup je zihani
do konstantni hmotnosti, zde z ¢asovych divodt zihame pil hodiny) a dame Zihat na dalsi pal
hodiny do muflové pece zahtaté na 850°C. Po ukonceni Zihani dadme kelimek vychladnout (asi
pul hodiny) do exikatoru (pozor, klesté je tieba pfed manipulaci s kelimkem nahftat, aby kelimek
nepraskl). Po vychladnuti kelimek zvazime na stejnych vahéch, na kterych jsme vazili kelimek
prazdny a vypocteme obsah Fe.

Vysledek prepocteme na obsah v odmeérné bance.
M (Fe) = 55,85 g/mol; M (Fe203) = 159,70



