*
*

evropsky
socialni

fondvCR EVROPSKA UNIE :
INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

S

* X % ®

*
*

* *
* 5 K

MINISTERSTVO SKOLSTVI OP Vzdélavani
ILADEZE A TELOVYCHO pro konkurenceschopnost

Vzdeélavaci material
vytvo Feny v projektu OP VK

Néazev Skoly:

Gymnazium, Zabfeh, namésti Osvobozeni 20

Cislo projektu:

CZ.1.07/1.5.00/34.0211

Nazev projektu:

ZlepSeni podminek pro vyuku na gymnaziu

Cislo a nazev kli &ové aktivity:

[11/2 - Inovace a zkvalitnéni vyuky prostfednictvim ICT

Anotace

Nazev tematické oblasti:

Soubor navodu do laboratornich cvi¢eni (PCh)

Nazev uéebniho materialu:

Gravimetrie — stanoveni Fe v FeS0O,.5H,0

Cislo u éebniho materialu:

VY_32_INOVACE_Ch0112

Vyu éovaci p redmét:

Praktikum z chemie

Roénik: 3. ro¢nik Ctyfletého gymnazia
septima osmiletého gymnézia

Autor: Zbynék Vik

Datum vytvo feni: 31.1.2013

Datum ov éreni ve vyuce: 27.2.2013

Druh u éebniho materialu: Pracovni list

Oc¢ekavany vystup:

Pracovni list slouZi v prvni fadé jako navod pro ¢innost
Zakl v laboratornim cvieni. Dale Zaci vyuZiji pracovni
list pro vypracovani protokolu z laboratorniho cviceni.
V zavéru protokolu Zaci odpovédi na otazky, které jsou
uvedené v pracovnim listu. Protokol odevzdaji ugiteli
v elektronické podobé (ve formatu pdf).

Metodické poznamky:

Je dobré pocitat s €asovou narocnosti cviceni.
Priprava vzorka pro studenty probéhla v den cviceni.




Laboratorni cvi ¢eni 12

Téma: Gravimetrie - stanoveni Fe v FeSO 4. 7H,O

Princip ulohy:
Vysvétlete princip gravimetrického stanoveni Fe pouzitého v Ukole (nikoliv obecny princip
gravimetrie).

Postup:
Vzorek FeSO, . 7H,0 ziedte destilovanou vodou na objem 150 cm?, pfidejte 1 g NHsNO3

a 10 cm?® roztoku H,O, (W = 10 %), smés dobie promichejte. Takto upraveny vzorek
zahtivejte za ob&asného promichani v kadince (250 cm?® vysokd) prikryté hodinovym
sklem na teplotu 80°C aZ? 90°C. P¥i zahfivani dochazi k oxidaci Fe*" na Fe®*', coZ se
projevi zezZloutnutim roztoku, a rozlozi se nadbytecny H,O,. Pfipadna hydrolyza Zelezité
soli, ktera se projevuje oranZzovym nebo ¢ervenohnédym zbarvenim roztoku nebo vznikem
srazeniny stejné barvy, se potlaci pfidanim malého mnozstvi 2M HCI (HCI si odeberte ze
zasobni lahve do zkumavky). Pfed viastnim srdZzenim musi byt vzorek Zluty a Ciry.

Béhem zahfivani vzorku si pfipravte 250 g 2%-niho roztoku NH4sNO3, ktery bude pouzit
jako promyvaci roztok pfi dekantaci a promyvani na filtru. Pevny NH4NO;3; vazte na
predvazkach, pfipraveny roztok zahrejte.

Po ukonceni zahfivani vzorku splachnéte kapalinu z hodinového skla do vzorku. Vzorek
srazejte za horka 8%-nim vodnym roztokem amoniaku (amoniak si odebirejte ze zasobni
lahve do zkumavky), dokud se tvofi srazenina Fe(OH)s; a aZ roztok (vzorek) slabé zapacha
po amoniaku (roztok nad srazeninou se pfidanym amoniakem nesrazi). Pfi spravném
postupu srazeni se srazenina rychle sbali, tj. usadi se ke dnu ve formé jemnych vio¢ek
hnédé barvy a zanecha nad sebou bezbarvy €iry roztok. Sbaleni muze trvat nékolik minut.
Po usazeni sraZeniny Ciry roztok nad srazeninou filtrujte kvantitativnim filtrem (Filtrak 389,
Zluty) a srazeninu tfikrat dekantujte horkym roztokem NH4NO3. Po kazdé dekantaci roztok
nad srazeninou Zfiltrujte. Po posledni dekantaci kvantitativné splachnéte srazeninu na filtr
a promyvejte horkym roztokem NH4NO3 az filtrat nereaguje na anionty siranoveé.

Béhem dekantace a promyvani vyZihejte porcelanovy kelimek, nechte ho vychladnout na
teplotu mistnosti a zvazte ho nejdfive na pfedvazkach a pak analytickych vahach (pfesna
hmotnost).

Filtr se srazeninou sbalte a vlozte do pfedem vyzihaného a zvazeného porcelanového
kelimku (pfipadné nechejte vyschnout do pfistiho cvieni), vysuSte ho opatrnym
zahfivanim, spalte filtraCni papir a zbytek vyzihejte pfi teploté 900°C do konstantni
hmotnosti (30 az 60 minut). Pfi Zihani nesmi byt teplota vysSi nez 1200°C, protoZe by
mohl nastat ¢astecny rozklad Fe,O3; na Fe3O,.

Po vychladnuti kelimku v exsikatoru se vazi Fe,Os;. Kelimek s Fe,O3; zvazte na
pfedvazkach a pak na analytickych vahach.

Ukoly do zavéru:

1) Zapiste chemickou rovnici reakci vzniku Fe(OH)s pfi srazeni vodnym roztokem NHs.

2) ZapiSte chemickou rovnici reakci probihajici pfi zihani Fe(OH)s.

3) Vypoctete gravimetricky faktor (na 4 desetinna mista) pro stanoveni Fe jako Fe;0s.

4) Vypoctéte hmotnost Fe ve vzorku FeSO, . 7H,0 (v celych mg), uvedte €islo pouZzitého
vzorku.

5) Vypoctéte hmotnost FeSO,. 7H,0 (v celych mg) v pouZitém vzorku.

6) Uvedte dvé latky (kromé silikagelu), které Ize pouzit jako susici latky v exsikatoru.




Gravimetrie

Gravimetrie — vaZzkova analyza — patfi mezi metody kvantitativni analytické chemie.

Pfi gravimetrii se zkoumany vzorek pusobenim srédZeciho Ccinidla prfevede na prakticky
nerozpustnou srazeninu, ktera se po promyti a vysuSeni, popf. vyzihani, vazi. PGvodné vznikla
srazenina se ¢asto prevadi na jinou latku, kterd se pak vazi.

PFfi vazeni se v gravimetrii pouzivaji analytické vahy, hmotnost latky se pfed vazenim urci
orientacné na predvazkach.

Zakladnim pozadavkem pfi gravimetrii je, aby vznikajici srazenina byla dobfre filtrovatelna. Proto je
shahou ziskat srazeniny tvofené hrubSimi ¢asteCckami. Toho se dosahne srazenim za horka a
nechanim sraZeniny urcitou dobu stat.

Pred filtraci se sraZenina dekantujte (nejCastéji 3x a za horka). Po filtraci se sraZzenina promyva na
filtru, odstranuji se ionty, které by ovlivnily hmotnost vaZzené srazeniny (obecné ionty soli
z pavodniho vzorku, které se nestanovuiji).

Pokud se pfi gravimetrii vazena latka Ziha, tak se na filtraci pouZivaji kvantitativni (bezpopelové)
filtracni papiry.

Zihani se provadi v porcelanovém kelimku. Aby pfi chladnuti vaZena latka nepfijimala vzdusnou
vlhkost, tak se kelimek s vazenou latkou necha vychladnout v exsikatoru. Exsikator obsahuje
susici latku, napf. silikagel nasyceny CoCl,, ktery je v bezvodém stavu modry, v hydratovaném
razovy.

Pfi vypocltech se u stanovované latky urCuje jeji gravimetricky faktor ve vazené latce. Pro jeho
vypocet Ize pouzit vztah:
n(B).M(B .
f ZW’ kde je
n(B) ... latkové mnozstvi stanovované latky B v jednotkovém latkovém mnozstvi vazené latky A
M(B) ... molarni hmotnost stanovované latky B
n(A) ... jednotkové latkové mnozstvi vazené latky A
M(A) ... molarni hmotnost vazené latky A

2M(A) _ 2.26,9815
M(ALO3) ~ 1019613

Napfiklad f pro stanoveni Al jako Al,Oz je f = =0,5292 .

Hmotnost stanovované latky se vypocte tak, Zze se hmotnost odpovidajici vazené latky vynasobi
gravimetrickym faktorem stanovované latky.
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