Gravimetrie

7. VAZKOVA ANALYZA (GRAVIMETRIE)

Vazkova analyza neboli gravimetrie (z latiny gravis = tézky, z fectiny metrein = méfit) patii k
nejstar§$im kvantitativnim analytickym technikam. Vazkova analyza zahrnuje vSechny analytické
techniky, pfi nichZ se z méfeni hmotnosti nebo jejich zmén stanovuje kvantitativni slozeni vzorku.
Metoda je technicky velice jednoduchd a mnohdy slouzi jako referencni (je spravna a piesna).

Nejdulezitéjsim krokem gravimetrické analyzy je pfevedeni stanovovaného analytu na formu
vhodnou pro véazeni. Po takovém pievodu pomoci chemické reakce nasledné vznikly velmi malo
rozpustny produkt (sraZzeninu) zvazime. V fad¢ piipadi je vSak nezbytné vyloucenou sraZzeninu na
stechiometricky pfesné definovanou formu adjustovat; k tomu se nejcastéji vyuziva zihani.

Po pfevedeni analytu do roztoku a upravé reakénich podminek (objem, teplota, pH...) je
stanovovana latka srazena pomoci nejriznéjSich ¢inidel, pti¢emz je tieba dbat na vhodné podminky,
aby nedoSlo ke ztratdm nebo znecisténi sraZeniny (sraZeni musi byt kvantitativni). SraZeninu je
nutné promyt, vysusit, ptipadné vyzihat - pfevést na definovany produkt. Je nutné dbat na optimalni
vlastnosti srazeniny, nesmi vznikat koloid. Vyloucenou srazeninu zbavime necistot a matecného
louhu sérii operaci, z nichz nejbéznéjsi je zrani, dekantace, filtrace, promyvani na filtru. K filtraci
lze pouzit papirovy filtr nebo filtracni kelimek (porceldnovy, sklenény).

Izolovanou srazeninu pfevedeme na slouceninu piesné definovanou, jednotného slozeni,
odolnou proti vlhkosti, pokud mozno s vysokou molekulovou hmotnosti, a to suSenim nebo
zihanim.

Pokud ma gravimetrie piinaset piresné a spravné vysledkys, je dileZzita velka peclivost a
spravna technika provedeni celého postupu stanoveni.

Gravimetricky l1ze v podstaté stanovit kazdy prvek nebo cast slouceniny (a to i slouceniny
organické), které lze prevést na chemicky definovatelnou sraZeninu. Stanoveni mtize byt bud
pfimé, pfi némz se srdzi a vazi stanovovany analyt, nebo nepfimé, pfi némz se analyt z roztoku
nevylucuje, ale oddeli se od néj vSechny necistoty a zlistane pouze stanovovana latka — popel.
Schematické znazornéni jednotlivych kroki pri gravimetrii

e Spravny postup srazeni

e Skladani filtra¢niho papiru pro filtraci
e Vymyvani zbytkl srazeniny

e Skladani filtraéniho papiru do kelimku

e Spravna poloha kelimku pii Zihani
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Obr. 7.1. Srazeni (pfidavani ¢inidla do kadinky) Obr. 7.2. Filtrace

ODDY

Obr.7.3. Spravny postup skladani filtraéniho papiru

Obr. 7.4. Vymyvani zbytkd srazeniny Obr. 7.5. Skladani filtru se srazeninou a zihani
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ULOHA 7.1.
STANOVENI ZELEZITE SOLI JAKO Fe,O;

Roztok zelezité soli se za horka a za pritomnosti NH4Cl srazi ztedénym amoniakem.
Vylouceny hydroxid zelezity se odfiltruje a Zihanim pievede na Fe, O3, ktery se vazi.

Fe’" + 3 NH; + 3 H,O —= Fe(OH);+ 3 NH,"

2 Fe(OH); —= Fe,05 + 3 H,O
Zelezita stil se nesrazi jako Fe(OH)s, ale jako nestechiometricka slou¢enina, jejiz slozeni zavisi na
podminkach srazeni (zv14sts pH, ale i na poate¢ni koncentraci Fe*"atd.). Proto nesta&i pouhé
vysuseni srazeniny, ale je nutné ji zthanim pievést na Fe,Os. V pritbéhu spalovani na filtru se
Fe’" &aste¢né redukuje na Fe*’, ktery je nutné prevést zpatky na Fe'™ (jinak dochézi k negativni

chyb¢). Toho lze doséhnout del$im zihdnim za pfistupu vzduchu (kysliku).

Pomiucky:  exsikator, kleste, stojan, kruh, kelimek porcelanovy, kahan
kadinka 400 ml, filtra¢ni papir

nalevka; 1zicka
Chemikalie: 5% NH,OH 1% NH4NO; NH,CI

Pracovni postup:

Vzorek Fe’* soli kvantitativng pieneste do kadinky p¥iméfeného objemu (400 ml). Zied'te
¢isténou vodou na objem cca 150 ml. Pidejte 1 g pevného NH4Cl a zahtejte k varu. Za stalého
michani pfidavejte po kapkach 5 % roztok amoniaku ve vodé tak dlouho, aZ ucitite zfetelny zapach
unikajiciho amoniaku. Po vylouceni hydroxidu Zelezitého roztok se srazeninou zahiivejte (témét k
varu nebo na vodni l1azni) az dojde ke sbaleni srazeniny. Poté opakované dekantujte (cca 3x) 1%
roztokem NH4sNO; (vyssi teplota a pritomnost dusi¢nanu amonného zabraiiuji ptechodu srazeniny
na koloidni formu).

Srazeninu za¢néte filtrovat pies filtrani papir. SraZeninu na filtru promyvejte roztokem 1%
NH4NO;. Srazenina je promyta tehdy, jestlize v kapce filtratu slabé okyseleného kyselinou

dusi¢nou po pridavku AgNO; nevznika bila srazenina (tj. neobsahuje ionty CI').
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Filtracni papir se srazeninou vyjméte z ndlevky, sbalte a vlozte do porcelanového kelimku
(ktery byl pfedtim vyzihan do konstantni hmotnosti a zvazen. Porcelanové kelimky nechte pied
vazenim chladnout v exsikatoru).

Stanovovany analyt i s filtracnim papirem v kelimku opatrné spalte a vyzihejte do konstantni
hmotnosti. Po ukonceni zihani dejte vzdy kelimek vychladnout (asi ptl hodiny) do exsikatoru

(pozor, Spicky klesti je tieba pfed manipulaci s kelimkem nahftat, aby kelimek nepraskl).

Po vychladnuti kelimek zvazte na stejnych vahach, na kterych jste vazili kelimek prazdny

a vypoctéte obsah Zelezité soli v g.

Pozn.
Piepocditavaci gravimetricky faktor

e Udava pomérné zastoupeni hledaného prvku (slouceniny) ve vazené sloucening

e Pouziva se pro vypocet obsahu stanovovaného prvku

e Malé hodnoty gravimetrického piepocitavaciho faktoru jsou vhodné pro vzorky s malym
obsahem stanovovaného iontu

e Velké hodnoty gravimetrického faktoru jsou vhodné pro vzorky s velkym obsahem
stanovovaného iontu

Piepocditavaci gravimetricky faktor pro Fe

2Fe —=1 F6203

M (Fe) = 55,85 g. mol™ M (Fe,03) = 159,70 g. mol™
2 M (Fe) 2.5585
= = 0,6994
M (Fe;05) 159,70
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