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GRAVIMETRIE

Vypracoval/a:

Spolupracoval/a:

NAPLN PRACE:

GRAVIMETRICKE STANOVENI ZELEZA
ANOTACE:

V této praci stanovi Zaci pomoci metody vazkové analyzy (gravimetrie) obsah Zeleza v neznamém pevném vzorku,
ktery je dobre rozpustny ve vodé. Veskeré Zelezo Zaci pfevedou srazenim na hydroxid Zelezity, ktery ze vzniklé
suspenze odfiltruji, nasledné vysusi a Zihanim prevedou na vaZitelny oxid Zelezity. Laboratorni prace je casové
ndrocnd, a proto je rozdélena do dvou dvouhodinovych laboratornich cviceni.

TEORIE:

Gravimetrie

Ptfi vazkové analyze (gravimetrii) srazeci metodou se obsah slozky stanovuje tak, Ze se zroztoku vzorku
stanovovana slozka vhodnym postupem (vétsinou srazedlem) oddéli od ostatnich sloZek jako nerozpustna sloucenina
(srazenina).

Srazedla jsou roztoky cinidel, u nichz je zarucen kvantitativni prabéh sraZzeci reakce se stanovovanou latkou.

Vysrazeny produkt se po odfiltrovani a promyti susi, pripadné spaluje a zihd na chemickou slouc¢eninu presné
definovaného sloZeni, nazyvanou vézitelny produkt. Z jeho hmotnosti se vypocita obsah stanovované slozky ve vzorku.

T

vzorek srazeni filtrace suseni Zihani

Obrazek 1: Sled operaci pfi vazkové analyze

Princip stanoveni
Kationty Zelezité se z kyselych roztokl srazeji zfredénym roztokem amoniaku za horka jako hydroxid Zelezity

Fe** + 30H" —— Fe (OH),

Vylouceny hydroxid Zelezity se filtruje a promyva roztokem dusi¢nanu amonného. Filtr se sraZzeninou se vysusi,
papir zpopelni a sraZenina se vyziha pfi 900 °C na ¢ervenohnédy oxid Zelezity, ktery se vazi.

2Fe (OH), —™" 5 Fe,0, + 3H,0
PRIiPRAVA:

1. Zopakujte si postupy laboratornich technik srazeni, filtrace, promyvani srazenin, suseni a zihani.

2. Zopakujte si vypocty z chemickych vzorca.
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UKOLC. 1:

1. Stanovte obsah Zeleza v nezndmé krystalické slouceniné Zeleza, kterd je rozpustna ve vodé. Zelezo je v této

slouceniné ve formé Zelezitych kationta.

1. LABORATORNI CVICENI

navazka vzorku, prevedeni vzorku do roztoku, vysrazeni vzorku ¢inidlem, izolace a promyti srazeniny

PoMUCKY:

Analytické vahy, 2x kddinka 250 ml, Izicka, laboratorni vahy, stficka, odmérny valec 150 ml, odmérna zkumavka, kahan,

trojnozka, sitka, sklenéna tycinka, kadinka 10 ml, stojan, filtracni nalevka, filtraéni kruh, filtracni papir Zluta paska.

MATERIAL A CHEMIKALIE:

Vzorek Zelezité soli, destilovand voda, roztok amoniaku 1 : 3, pevny chlorid amonny, 2% roztok dusi¢nanu amonného.

POSTUP:
1. Zvazte Cistou, suchou kadinku 250 ml na analytickych vahach s ptesnosti na 0,1 mg.
2. Na laboratornich vahach do kadinky odvazte priblizné 1 g neznamého vzorku.
3. KAadinku se vzorkem znovu zvaZte na analytickych vahdach s presnosti na 0,1 mg.
4. Navazku vzorku rozpustte ve 150 ml destilované vody a pfidejte 1 g chloridu amonného.
5. Kadinku pfikryjte hodinovym sklickem a obsah pozvolna zahfivejte a mirné povarte.
6. Vypnéte kahan, pH papirkem ovérte kyselost roztoku a za¢néte do kadinky velmi pomalu pfidavat za stalého
michani roztok amoniaku (srazedla).
7. Béhem pfidavani srazedla sledujte indikdtorovym papirkem hodnotu pH.
8. Pfidavani srazedla ukoncéete v okamziku, kdy pH roztoku dosahne hodnoty 7-9.
9. Zelezité kationty se srazeji za vzniku rezavé hnédé srazeniny hydroxidu Zelezitého.
Fe* + 30H™ —— Fe (OH),
10. Pockejte, aZ se srazenina usadi a poté Ciry roztok nad sraZeninou filtrujte pres filtracni papir se Zlutou pdaskou.
11. SraZeninu na dné kadinky dekantujte horkou vodou a kvantitativné pomoci stficky splachnéte na filtr.
12. SraZeninu na filtru promyvejte horkym neutrainim roztokem dusi¢cnanu amonného (celkovy objem 20 ml).
13. Filtraéni papir se srazeninou sbalte, vloZte do oznacené porcelanové misky a predejte vyucujicimu, ktery

material uschova do pfistiho laboratorniho cviceni.

Projekt je spolufinancovan Evropskym socialnim fondem a statnim rozpoétem Ceské republiky Autor: Sedlacek




2. LABORATORNI CVICENI
vysuseni, vyzihani a zvaZeni srazeniny, vypocet

PoMUCKY:

Analytické vahy, spalovaci kelimek s vickem, laboratorni klesté, exsikator, laboratorni vahy, kahan, trojnozka, triangl.

MATERIAL A CHEMIKALIE:

Filtracni papir se srazeninou vzorku (uschovdno z minulého cviceni).

POSTUP:

1. Zvazte Cisty, suchy a predem vyZzihany porceldnovy kelimek na analytickych vahach s presnosti na 0,1 mg
(vyzihany kelimek je pfipraveny v exsikatoru, a preda vam ho vyucujici).

2. Papirovy filtr se srazeninou Fe(OH)s;, ktery mate uschovany z minulého cviceni, vlozte do porceldanového
kelimku.

3. Kelimek umistéte Sikmo do trianglu na trojnoZce a zahfivejte malym nesvitivym plamenem kahanu, az se
filtraéni papir vysusi a nasledné zpopelni.

4. Papir nesmi béhem suseni horet (pokud papir vzplane, zakryjte kelimek vickem — pouZijte laboratorni klesté).

5. Po zpopelnéni filtraéniho papiru zesilte plamen kahanu na maximum a Zihejte sraZeninu v kelimku 30 minut —
béhem Zihani prechazi hydroxid Zelezity na oxid Zelezity.

2Fe(OH), —™" 5 Fe,0, + 3H,0

6. Po 30 minutach nahfejte v kahanu laboratorni klesté a preneste s jejich pomoci kelimek do exsikatoru.

7. Po vychladnuti kelimek zvaZzte na analytickych vahach (kelimek pfenasejte pomoci klesti, i kdyzZ je studeny).
8. Provedte vypocty.

VYPRACOVANI:
1. Doplnite do tabulky odectené a vypocitané hodnoty.

Hmotnost kadinky s neznamym vzorkem

Hmotnost prazdné kadinky

Hmotnost navazky vzorku

Hmotnost spalovaciho kelimku s Fe,O3

Hmotnost prazdného spalovaciho kelimku

Hmotnost Fe;03

2. Vypocet hmotnosti Zeleza ve vzorku z obsahu Zeleza v Fe,0s.

W:h:mzw
Fe Fe F

m Fe,Oq

2Ar,
) mFeZO3
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e

mFeZO3 == mFe =

Hmotnost Zeleza

Projekt je spolufinancovan Evropskym socialnim fondem a statnim rozpoétem Ceské republiky Autor: Sedlacek




3. Vypocet hmotnostniho procenta Zeleza ve vzorku.

Me,
W, =

e = ————
rn\/ZORKU

hmotnostni % Fe= wg, - 100

FOTODOKUMENTACE:

Obrazek 2: Pomalé zahfivani roztoku Obrazek 3: Ovéreni kyselosti pH papirkem
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Obrazek 4: Vznikla sraZenina
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Obrazek 6: Filtrace vzniklé sraZzeniny Fe(OH); Obrazek 7: Zihani srazeniny Fe(OH);

Obrazek 8: Ukonceni Zihani Obrazek 9: Vznikly oxid Zelezity

ZAVER:
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SHRNUTI:

1. Rozhodnéte na zakladé stanoveného hmotnostniho procenta Zeleza ve vzorku, ktera z nasledujicich sloucenin byla
vasim nezndmym vzorkem.

a) FeCl;.6H;0
b) Fex(S0a)s
c) Fe(NOs);:9H,0

2.  Hmotnost navazky vzorku se v gravimetrii voli tak, aby hmotnost vaziteIného produktu po vyZzihani byla v rozmezi
0,2 az 0,5 g. Vypocitejte vhodnou navazku analytického vzorku hexahydratu chloridu Zelezitého, chceme-li, aby
hmotnost vazitelného produktu byla okolo 0,5 g.

3. Vtabulce je prehled filtracnich papirll pouZivanych v gravimetrii. Dopliite do posledniho sloupce tabulky hustoty
jednotlivych filtrd véetné typu srazenin, pro které jsou filtry vhodné.

SELEKTA FILTRAK _
- - POUZITI
Cislo Barva Cislo Barva
5891 Cerna 388 Cervena
5892 Bila 389 Zlutd
5895 Cervend 392 Fialova
589° Zelena 390 Modra
5893 Modra 391 Zelena

4. Jaké naplné se pouzivaji jako vysousedla do exsikator(?
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ZDROJE:

[01] DVORAK V., INDRA Z. Analytickd chemie pro SPS potravindi'ské. Praha, 1992. 1. vydéni.
[02] Obrazky 1-9: archiv autora.
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Vzdélavaci oblast

Clovék a ptiroda

Vzdélavaci obor

Chemie

Tematicky okruh

Gravimetrie — vazkové stanoveni Zeleza

Druh ucebniho materialu

Laboratorni cviceni — zak

Cilova skupina

73k, 17 — 18 let

Anotace

Pracovni list je uréen do vyuky laboratornich cvic¢eni z chemie.
Napln: gravimetrie, srazeni, filtrace, Zihani.
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