17. GRAVIMETRICKE STANOVENI ZELEZA JAKO Fe,0,

Cile ulohy:

® seznamit se s metodou chemické kvantitativni analyzy zalozené na vylouceni stanovované slozky ve formé¢ malo rozpustné
slouceniny a na jejim pievedeni na slouc¢eninu o piesné definovaném slozeni, ktera se poté vazi

® kvantitativné stanovit zelezo Fe jako Fe,O;

PouZité vybaveni:

Chemikdlie: 10 % NH,NO;, 1% NH,NO;, 2 M HCI, 2 M NH;, roztok Ag".

Laboratorni pomiicky:

Kadinka 250 ml, kadinka 50 ml, bezpopelovy fidky filtracni papir (Cervené oznaceni, pfip. Zluté oznaceni), filtracni nalevka,
porcelanovy kelimek, chemické klesté, klesté na kadinky, sklenéna ty¢inka, laboratorni kahan, stojan s varnym kruhem, pftip.

vafic, stoj

an s filtranim kruhem, asbestova sitka, triangl, exikator, pipeta ned€lena 10 ml, pipeta délena 2 ml, pipeta délena 1

ml, pipeta délend 5 ml, umélohmotna pipetka, mala zkumavka, odmérny valec 50 ml, pipetovani balonek, nizky, kapkovaci

desticka.

Schéma pracovniho postupu:
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Princip:

Srazeni Fe* 'amoniakem

Filtrace srazeniny

Spalovani filtru, zihani a vazeni suroviny
Vyhodnoceni gravimetrického stanoveni

Z kyselého roztoku Fe®" se amoniakem srazi Fe(OH),, ktery se vyziha na vazitelnou formu Fe,Os.

Metoda je pouZitelna pro stanoveni iontl Zelezitych Fe’* a také iontd Zeleznatych Fe*". lonty Fe* je
viak nutné predem kvantitativné zoxidovat na ionty Fe’* ptidavkem potiebného mnozstvi vhodného
oxidacniho ¢inidla.

Podstatou metody je sraZeni roztoku soli Fe’* roztokem amoniaku. Reakei vznika nerozpustny hydroxid
zelezity Fe(OH);, ktery se po oddéleni od roztoku (filtraci) pfevede zihanim na vzduchu pfi cca 1000 °C
na oxid zelezity Fe,0; (forma k vazeni).

17.1. SraZeni Fe*'amoniakem

Roztok vzorku Fe’" ze zkumavky kvantitativng prevést do kadinky na 250 ml (kazdou zkumavku 3x
vyplachnout destilovanou vodou) a zfedit destilovanou vodou asi na 150 ml.

Poté ptidat 10 ml 10% NH,NO; a zahiivat tém&f k varu. P¥ipadnou hydrolyzu soli Fe* (projevuje se
oranzovym az ¢ervenohnédym zbarvenim roztoku, pfechazejicim na ¢ervenohnédou srazeninu) potlaéit
jiz pred zahfivanim pfidavkem cca 1 ml 2 M HCI. Pted vlastnim srazenim musi byt roztok zluty a ciry.

Pii prvnich naznacich varu pferusit zahfivani a srazet 2 M NH;. Zpocatku lze pridavat vétsi davky
srazedla az do okamziku, kdy se roztok za¢ne barvit do oranzova. Dale uz ptidavat srazeci roztok jen po
kapkach, dokud se obsah kadinky zietelné nezakali. Tato faze srazeni rozhoduje o kvalité srazeniny. Dalsi
ptidavky 2 M NHj je mozné opét zrychlit. Srazeni ukoncit, je-li amoniak z roztoku zfetelné citit. Pfi
spravném postupu se srazenina Fe(OH); rychle sbali, tj. usadi se ke dnu ve formé jemnych vlocek a
zanecha nad sebou bezbarvy ¢iry roztok.



17.2.

Tento postup opakovat 2x, pfip. 3x (dle zadani vyucujiciho). Zkumavky s neznamym vzorkem pro
analyzu obsahuji stejné mnozstvi Fe’”.

Filtrace straZeniny

Ziskanou srazeninu jes$t¢ za horka filtrovat pres fidky filtraéni papir (Cervené oznalenad krabicka —
bezpopelovy papir, pfip. zluté oznacend). Srazeninu dekantovat (tj. promyvat na filtranim papife)
horkym 1 % NH4NOs;, dokud odtékajici filtrat nepfestane davat reakci na Cl ( to lze provéfit pomoci
roztoku AgNO; — tj. dokud odtékajici filtrat bude tvofit bily zakal s roztokem AgNOs).

Pokud na sténach kadinky ulpi ¢ast srazeniny, rozpustit ji nékolika kapkami konc.HCl (pomoci ty¢inky
namocené v HCl smocit cely povrch kadinky), roztok ziedit destilovanou vodou na cca 10 — 20 ml,
privést k varu a opét srazet 2 M NHj;. Ziskanou sraZeninu za horka filtrovat pres filtr s hlavnim podilem
Fe(OH);.

17.3. Spalovani filtra¢niho papiru se vzorkem, Zihani a vaZeni suroviny

Po odkapani poslednich kapek promyvaciho roztoku filtra¢ni papir se srazeninou slozit, vlozit do pfedem
vyzihaného (1 hod) a zvazeného porcelanového kelimku, ktery byl po vyzihani uchovavan v exikatoru.
Filtra¢ni papir se sraZeninou lze predem zlehka vysusit v susarné (pfip. ho nechat schnout na vyhrazeném
misté do ptistiho cviceni, pfiCemz je nutné oznadit si sviyj kelimek, tj. neglazurované dno kelimku popsat
mekkou tuzkou).

Poté v kelimku spalit fitrani papir se srazeninou a porcelanovy kelimek vyzihat do konstantni hmotnosti
(1 -2 hod.). Po vychlazeni porcelanového kelimku zvazit produkt - Cervenohnédy az cerny Fe,O;.

Mnozstvi ziskaného Fe’* vypoéitat podle nasledujicich rovnic:

n(Fe) _ — n(Fe) = 2n(Fe
W—% (F) 2 (F 203)
m(Fe)=2 Bﬂ% [#n(Fe,0,)

kde: M(Fe) = 55,847 g.mol™" a M(Fe,03) = 159,692 g.mol”

17.4. VYHODNOCENI GRAVIMETRICKEHO STANOVENI

Pii vyhodnoceni stanoveni Zeleza gravimetricky v neznamém vzorku v protokolu do zavéru uvést:

1.
2.

Vypoctem urcit obsah Fe ve vzorku.
Zdiivodnit pripadné nepiesnosti pii gravimetrickém stanoveni Zeleza.



