| ANALIZA WAGOWA ]

Analiza wagowa jest metoda analityczng, ktora moze by¢ stosowana wtedy,
kiedy oznaczany sktadnik mozna przeprowadzi¢ w trudno rozpuszczalny osad np.
BaSO4, MgNH4PO4, AgCl itp. Osad ten w toku analizy odsacza si¢, poznie;j
przemywa, suszy a na koncu wazy. Z masy osadu oblicza si¢ zawarto$¢ oznaczanego
sktadnika.

Inny rodzaj analizy wagowej polega na usunigciu z analizowanej probki
oznaczanego sktadnika a nast¢pnie obliczeniu jego zawartosci z ubytku masy.
Najczesciej sktadnik ten usuwa si¢ przez ekstrakcje za pomocg odpowiedniego
rozpuszczalnika lub, jesli jest to sktadnik lotny, przez podgrzanie do odpowiedniej
temperatury. Ta druga metoda jest wykorzystywana najczgsciej przy oznaczaniu wody
krystalizacyjnej w solach, np. CuSOas x 5H0.

Jeszcze innym rodzajem analizy wagowej jest metoda elektrolitycznego
wydzielania substancji na elektrodzie. Przyktadem moze by¢ okreslenie zawarto$ci
metalu w probce zawierajacej jego sol. W czasie elektrolizy metal wydzielany jest na
katodzie, a po zakonczonej elektrolizie, po zwazeniu przyrostu jej masy, mozna
okresli¢ jego zawarto$¢ w analizowanym roztworze. Metoda ta ma jednak pewne
ograniczenia i nie moze by¢ zastosowana w przypadku gdyby na katodzie byty
roOwnoczes$nie wydzielane inne metale soli zawartych w analizowanej probce.

Bardzo uzytecznym pojeciem w analizie wagowe;j jest pojecie mnoznika
analitycznego (faktora oznaczanego literg F). Jest on definiowany jako iloraz masy
atomowej lub masy molowej oznaczanego pierwiastka lub grupy atoméw do masy
molowej wytragconego osadu. Mnozac faktor F przez mase¢ osadu oblicza si¢ W prosty

sposOb mase oznaczanego sktadnika.

Warunkiem przeprowadzenia analizy jest spetnienie przez osad scisle okreslonych
warunkéw. Osad powinien:

1. By¢ mozliwie najtrudniej rozpuszczalny (iloczyn rozpuszczalno$ci osadu



powinien by¢ odpowiednio maty).

2. llo$¢ oznaczanego sktadnika pozostajaca w roztworze po wytraceniu nie moze
przekracza¢ utamka mg.

3. Musi by¢ trwaty i miec $cisle okreslony sktad chemiczny.

4. Powinien mie¢ mozliwie duzg mas¢ molowa.

5. Otrzymany osad musi mie¢ posta¢ umozliwiajacg tatwe, szybkie odsgczenie i

przemycie.

Postepowanie w analizie wagowej sktada sie z nastepujacych etapow:

1. Wytracenie oznaczanego sktadnika w postaci trudno
rozpuszczalnego osadu.

Przy wytracaniu osadu nalezy przestrzegac nastepujace zasady:
a. osad nalezy straca¢ z dostatecznie rozcienczonego roztworu.
b. odczynnik stracajacy dodaje si¢ powoli kroplami.

C. roztwér w czasie stracania nalezy mieszac.

d. odczynnik wprowadza si¢ w odpowiednim nadmiarze.

2. Starzenie osadu - polega na pozostawieniu osadu w roztworze macierzystym
na pewien czas po straceniu (kilka - kilkanascie godzin) W tym czasie nastepuje
proces rekrystalizacji 1 wzrost krysztatow.

3. Odsgczenie osadu.
4. Przemycie osadu.

5. Wysuszenie osadu, ewentualnie jego wyprazenie.

6. Zwazenie osadu.



OZNACZANIE WODY KRYSTALIZACYJNEJ CuSO4x5H,0

Przyktadem analizy wagowej polegajacej na usunigciu z analizowanej probki
oznaczanego sktadnika jest oznaczanie wody krystalizacyjnej. W substancjach statych woda
moze wystgpowac w postaci:

1. wody higroskopijnej - zaadsorbowana jest na powierzchni substancji; wodg te tatwo
mozna usunaé termicznie przez ogrzewanie w temperaturze ok. 105°C,

2. wody krystalizacyjnej - tworzy do$¢ trwate potaczenia z dang substancja, wchodzi w
sktad jej sieci krystalicznej w $cisle okre§lonym stosunku stechiometrycznym; powstaja
wowczas tzw. hydraty (wodziany), np. CuSOs x 5H,0,

3. wody konstytucyjnej - jest integralng czescia zwigzku chemicznego i wydzielona jest

tylko w czasie jego termicznego rozkladu.

W czasteczce pigciowodnego siarczanu miedzi CuSO4 x 5H>0 wystepuja dwa rodzaje
wody krystalizacyjnej:

a. 4 czasteczki wody zwigzane z jonem miedzi - tzw. kationowa woda Kkrystalizacyjna,
b. 1 czasteczka wody potaczona z anionem siarczanowym — tzw. anionowa woda
krystalizacyjna.

W temperaturze ok. 110°C zachodzi proces czesciowego odwodnienia (sol przeksztakca sig
do postaci monohydratu), ktéry mozna przyspieszyé podwyzszajac temperature do 160°C.

CuS0O4x SH20 — CuS04 x H20 + 4H>0 (czgsciowe odwodnienie)

W odpowiednio wyzszej temperaturze (240 — 250°C) nastepuje catkowite odwodnienie
czasteczki.

CuS0O4x H,0 — CuS04 + H30 (catkowite odwodnienie)



Wykonanie oznaczenia

Oznaczanie wody krystalizacyjnej polega na pomiarze ubytku masy CuSOs x 5H,0
powstalego podczas suszenia.

|. Przygotowanie do analizy

1. suche naczynko wagowe wstawi¢ na 60 minut do suszarki laboratoryjnej ogrzanej do
temp. 160°C,
2. wysuszone naczynko wagowe umiesci¢ w eksykatorze na okoto 60 minut w celu ostudzenia,
a nastepnie zwazyc je,
3. ponownie suszy¢ naczynko wagowe przez 30 minut, ostudzi¢ i zwazyc¢,
4. czynno$ci te nalezy powtarza¢ do uzyskania statej masy naczynka - réznica masy
naczynka wagowego podczas dwoch kolejnych wazen nie powinna przekraczac¢ 0,2 mg.
Niech Mp oznacza masg naczynka wysuszonego do stalej masy.
5. w naczynku wagowym wysuszonym do statej masy odwazy¢ z doktadnoscig do 0,1 mg oK.

19 CuSO4 x5H,0.
Niech My oznacza taczna mas¢ wysuszonego naczynka i CuSOs x5H20 przed suszeniem.

Masa odwazki CuSO4 x5H,0 przed suszeniem jest wigc rowna M = M1 - Mo.

Il. Oznaczenie zawartosci kationowej wody krystalizacyjnej CuSO4x 5H,0

1. naczynko wagowe z odwazka okoto 1 g CuSO4 x5H,0 wstawi¢ do suszarki (temp. 160°C) na
60 minut, a nastepnie przenies¢ do eksykatora na czas 60 min, po ostudzeniu zwazy¢,

2. powtdrnie umiesci¢ naczynko w suszarce na 30 minut, przenies¢ do eksykatora na 60 minut,

3. zwazy¢ i poréwnac z masg po pierwszym suszeniu, jezeli réznica przekracza 0,2 mg
powtornie suszy¢ przez 30 minut,

3. powtarza¢ powyzsze czynnosci az do uzyskania statej masy — r6znica mig¢dzy ostatnimi

dwoma wazeniami powinna by¢ mniejsza od 0,2 mg.

Niech My oznacza taczng mase naczynka i CuSOs x 5H20 po wysuszeniu do statej masy.



4. obliczy¢ wg ponizszego wzoru procentowa zawartos¢ kationowej wody krystalizacyjnej
(czesciowe odwodnienie):
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Teoretyczna zawarto$¢ kationowej wody krystalizacyjnej wynosi:
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Obliczenie btedu oznaczenia zawartosci kationowe] wody krystalizacyinej

Btad bezwzgledny to réznica pomigdzy wartoscia otrzymang X a teoretyczng X;.
Tutaj
AX =] X-X |

Btad wzgledny — btad bezwzgledny podzielony przez wartosé teoretyczng i pomnozony
przez 100%

AX
Blad wzgledny = X_ .100%
t



[11. Oznaczenie zawartoéci anionowej wody krystalizacyjnej CuSO4 x 5H,0

1. naczynko wagowe z odwazkg po pierwszym suszeniu do statej masy wstawi¢ do suszarki
(temp. 240°C) na 1 godzine, nastepnie po ostudzeniu w eksykatorze (60 min) zwazyg¢,
2. czynnosci: suszenie, studzenie i wazenie powtarza¢ analogicznie jak wczesniej az do
uzyskania statej masy,

Niech M3 — oznacza mase naczynka z substancja wysuszona do statej masy w temp. 240°C.

4. analogicznie jak wcze$niej, obliczy¢ wg. ponizszego wzoru procentowa zawartos$¢

anionowej wody krystalizacyjnej (catkowite odwodnienie):
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Analogicznie obliczamy btedy.
Btad bezwzgledny: AY = | Y -Yi |
AY
Blad wzgledny = 7 .100%

t

Otrzymane wyniki przenie$¢ do tabeli.

Dla wody kationowej

Oznaczona procentowa zawarto$¢ wody kationowej X

Teoretyczna procentowa zawarto$é wody kationowej Xt 28 , 86%

Btad bezwzgledny AX = | X -Xi |

Btad wzgledny = (AX/ Xt ) - 100%

Dla wody anionowej

Oznaczona procentowa zawarto$¢ wody anionowej Y

Teoretyczna procentowa zawarto$¢ wody anionowej Yy 7 ’ 229

Blad bezwzgledny AY =|Y -Y¢|

Btad wzgledny = (AY/ Yt) - 100%

Zadanie.

Na podstawie zebranych wynikow oblicz ilosci czasteczek wody kationowej 1 anionowej w
czasteczce CuSO4 x 5H20.



NAUKA STRACANIA, SACZENIA | PRZEMYWANIA OSADU
NA PRZYKLADZIE OZNACZANIA Mg?* w postaci MgNH;PO,

UWAGI OGOLNE

a. Stracanie najczesciej prowadzi si¢ w zlewkach o pojemnosci 200 — 400 ml.

b. W analizie wagowej stosuje si¢ tzw. sgczki bezpopiotowe, ktdérych masa po spaleniu jest

praktycznie pomijana (jest mniejsza od 0,1 mg).
W zalezno$ci od rodzaju osadu stosuje si¢ nastepujgce rodzaje sagczkow:

1. saczki migkkie (oznaczane czerwong etykietg) — dla osadow grubo- i

sredniokrystalicznych oraz zeli, np. wodorotlenkow zelaza i glinu.

2. saczki $rednie (oznaczane z61tg etykietg) — dla osadow Srednio- |

drobnokrystalicznych np. weglanéw baru i wapnia oraz siarczkow.

3. saczki twarde (oznaczane niebieskg etykieta) — maja najmniejsze pory, stosowane do

saczenia np. BaSOa.

c. Wielko$¢ saczka dobiera si¢ do wielkosci lejka i ilo$ci osadu. Brzeg saczka powinien
znajdowac si¢ okoto 0,5 — 1 cm ponizej krawedzi lejka.
d. Saczek sktada si¢ wzdhuz §rednicy na potowe, a nastgpnie jeszcze raz w taki sposob, aby

zagiete brzegi zlozonego na cztery saczka nie pokrywaty sie, lecz tworzyty kat 3-4°.

- Po roztozeniu takiego sgczka otrzymuje si¢ stozek, ktorego kat rozwarcia jest nieco wiekszy od
60°. Otrzymany stozek wktada si¢ do suchego lejka, przytrzymuje palcem i zwilza woda

destylowana.

- Pecherzyki powietrza powstate migdzy saczkiem, a gorng powierzchnig lejka usuwa si¢ przez

delikatne dociskanie palcem.

- Po zalozenia sgczka nalezy ndzke lejka napetni¢ woda destylowana. W tym celu nalewa si¢ do

lejka wode, ktéra po sptynigciu powinna pozosta¢ w jego nozce.

- Gdyby to nie nastgpilo, nalezy: napetnié lejek woda destylowang powyzej brzegu saczka i
unies¢ troche saczek w gore, aby woda wypeknita nézke lejka.
Nastepnie saczek nalezy opusci€ 1 przytrzymujac jego krawedz palcami czekaé

na sptynigcie wody.



Przesuwanie saczka w gore i w dot czasami trzeba powtdrzy¢. Catkowite wypetnienie woda
no6zki lejka oraz brak pgcherzykow powietrza miedzy saczkiem, a lejkiem wskazuje na

wlasciwe zatozenie saczka w lejku

e. Przy wlewaniu roztworu na saczek uzywa si¢ szklanej bagietki z zaokraglonymi, gtadkimi

koncami. Bagietke trzyma si¢ pionowo. Jej dolny koniec powinien dotyka¢ delikatnie sgczka.

f. Zlewke z ptynem przyktada si¢ dziobkiem do bagietki i ostroznie zlewa ptyn na saczek, nie
wyzej niz do 2/3 jego wysokosci. Bagietke zawsze wktada si¢ z powrotem do zlewki 1 czeka ,

az plyn przejdzie przez saczek.

g. Po przelaniu prawie calej cieczy osad w zlewce przemywa si¢ przez dekantacj¢ — do osadu
dodaje si¢ kilka cm® cieczy przemywajacej, miesza bagietka, pozwala osadowi opasé na dno a

nastgpnie zlewa znad osadu plyn po bagietce na saczek, uwazajac aby nie zmaci¢ osadu.

h. Po dekantacji osad miesza si¢ z cieczg przemywajaca i zawiesing przenosi po bagietce na
sgczek. Osad na $ciankach naczynia sptukuje si¢ cieczg z tryskawki a jego resztki zbiera
szklang bagietka i matym kawatkiem bibuty, ktory pdzniej ktadziemy na sgczek. Osadem
wolno wypetni¢ tylko od Y4 do 2/3 wysokosci saczka.

i. Zlewke i osad optukuje si¢ ciecza przemywajaca i przelewa po bagietce na sgczek.

j. Osad na saczku przemywa si¢ cieczg z tryskawki, tak aby osad zapeknit wierzchotek stozka

saczka. Po napelnieniu saczka ciecza, przerywa si¢ przemywanie az do jej splyniecia.

k. Osad przemywa si¢ do momentu negatywnej reakcji na obecnos$¢ jonow, ktére powinny by¢
odmyte — do probowki lub na szkietko zegarkowe zbiera si¢ kilka kropli przesaczu i

przeprowadza czulg reakcj¢ jakosciowa na obecnos¢ jonu.



W kwasnym roztworze soli magnezowej, zawierajgcej niezbyt duza ilos¢ NH4*, po
dodaniu w nadmiarze fosforanu disodowego lub diamonowego, a nastepnie amoniaku w

nadmiarze, powstaje hydrat fosforanu magnezowoamonowego.

|\/|g2+ + NH," + HPO42' + 6H,O — MgNH4PO4 X 6H,0 + H*

Konieczno$¢ dodania amoniaku wynika z faktu, ze osad tego fosforanu rozpuszcza si¢
w kwasach a amoniak wigze wydzielajgce sie w reakcji jony H*. Z kolei obecno$¢ jonéw NHa*
zapobiega wytracaniu si¢ osadu Mg(OH). , ktory mogitby powstaé po dodaniu amoniaku.

Zalecane pH przy wytracaniu osadu jest rowne okoto 9,5.

Osad fosforanu magnezowoamonowego jest jednym z lepiej rozpuszczalnych osadow
a analizie wagowej. W temperaturze 25°C jego rozpuszczalnoéé jest rowna 8,6 mg/L. W celu
zmniejszenia rozpuszczalnosci osadu, przy wytracaniu dodaje si¢ w odpowiednim nadmiarze
jony POs* oraz NH4*. Zbyt duzy nadmiar jonéw fosforanowych nie jest jednak zalecany,
powoduje on zwigkszenie zanieczyszczenia osadu fosforanem amonu. Fosforan
magnezowoamonowy wykazuje sktonno$¢ do tworzenia roztwordw przesyconych z ktorych
moze wytrgca¢ si¢ w postaci koloidowej lub drobnokrystalicznej. Dlatego jego wytracanie
powinno si¢ przeprowadza¢ z roztwordw chlodnych. Jezeli podczas wytracania pojawitby si¢
koloid, nalezy go rozpusci¢ w mozliwie najmniejszej ilosci kwasu solnego a nastepnie powtorzy¢
procedur¢ wytracania.

Docelowe oznaczenie magnezu polega na prazeniu wytraconego osadu fosforanu
magnezowoamonowego w temperaturze okoto 1100°C i przeprowadzenie go w pirofosforan

magnezowoamonowy wg reakcji:

Z(MgNH4PO4 X 6H20) — Mg2P207 +2NHs3 + 13H,0



Wykonanie ¢wiczenia

Ponizszy przepis dotyczy probki w ktorej zawartosé Mg?* nie przekracza 30 mg.

1. Do zlewki na 250 mL przenies¢ 20 mL zadania pobranego z kolbki na zadanie (wydane
przez asystenta zadanie w kolbce musi by¢ uprzednio rozcienczone woda destylowang

do 100 mL a nastepnie doktadnie wymieszane).

2. Do zlewki doda¢ 3 mL stezonego kwasu solnego i 10 mL 4% roztworu (NHz)2HPOa,

kilka kropel fenoloftaleiny, catos$¢ rozcienczy¢ woda destylowang do objetosci okoto
100 mL.

Obliczenia:

Zakladajac ze w probce maksymalna zawarto$é Mg?* ( Mm = 24,3 g/mol) nie przekracza

30 mg, w probce mamy maksymalnie nastepujaca ilos¢ moli Mg?*:

0,03 g

——=—=1,23-10"3 moli Mg?*
24,3 g/mol

n|\/|g2+ -

Do ilosciowego wytracenia fosforanu magnezowo amonowego potrzeba
stechiometrycznie takich samych ilosci molowch PO4* i NH4*. Poniewaz masa molowa
(NH4)2HPO4 jest rowna Mm = 132 g/mol oznacza to, ze masa (NHa)2HPO4 potrzebna do

wytracenia Mg?* jest rowna
m=1,23 - 103 mol 132 g/mol = 0,163 g (NHa):HPO4

Uzywajac do wytrgcenia 10 mL 4% roztworu (NH4)2HPO4 wprowadzamy do roztworu
mas¢ (NH4)2HPO4 rowna:

m=4% -10g=0,4 g (NH.)2HPO4

W powyzszym rachunku przyjeto mase 10 g jako mase 10 mL wprowadzonego roztworu,
co jest zalozeniem slusznym ze wzgledu na to, ze jest to rozcienczony roztwor wodny o

gestosci praktycznie rownej 1g/cm?.



Jak wida¢ z powyzszych rachunkow masa (NHs)HPOs; wprowadzonego do
wytracenia Mg?* jest przeszto dwukrotnie wieksza od potrzebnej masy m = 0,163 g

(NH4)2HPOa4. Analogicznie spelniony jest warunek dla jonow NHa®, w czasteczce

(NH4)2HPO4 mamy dwa razy wigcej jonow NHs" niz PO43_.

. Bardzo powoli, intensywnie mieszajac, wkrapla¢ 10% amoniak. WKkraplanie amoniaku
jest konieczne, aby pH roztworu zwigkszy¢ do ok. 9,5 przy ktorym wytraca si¢
MgNH4PO4. Gdy pojawi si¢ pierwsze zmetnienie odczekaé okoto 2 minut, a nastgpnie
powoli, ciggle mieszajac bagietka, wkrapla¢ dalej amoniak, az do pojawienia si¢

stabego, rézowego zabarwienia.

Mieszaé roztwor jeszceze kilka minut a nastepnie, na bagietke wyjeta z roztworu, dodac
kilka kropel 2 molowego kwasu solnego, az do rozpuszczenia si¢ wytrgconego na niej

osadu (osad MgNH4PO4 ma wlasciwos$¢ rozpuszczania si¢ w Srodowisku kwasnym).

. Do odbarwionego roztworu, przy ciggtym mieszaniu, ponownie dodawa¢ amoniak, az do

pojawienia si¢ trwatego lekko rézowego zabarwienia.

. Zlewke pozostawi¢ na okoto 1 godzing a nastgpnie doda¢ 10-15 mL stezonego amoniaku

1 pozostawi¢ na kilka godzin.

. Zdekantowac¢ roztwor znad osadu na saczek sredniej twardosci.

Sprawdzi¢ catkowite wytragcenie dodajac do Kilku kropel przesaczu 1 mL 4% roztworu
(NH4)2HPOa.

Do zlewki z osadem doda¢ 20 mL mieszaniny zawierajacej 2,5% amoniaku i 2% azotanu
amonu 1 ponownie zdekantowac. Przemywanie osadu roztworem zawierajagcym jony
NHs" zmniejsza straty osadu ze wzgledu na obecno$¢ w roztworze przemywajacym

jondw wystepujacych w osadzie.

Fosforan magnezowo amonowy ma iloczyn rozpuszczalnosci I = 2,5 - 107, Jego

rozpuszczalno$¢ w wodzie mozna obliczy¢ wg ponizszego rachunku:

Ir = [Mg>][NHs*][PO2] =X —» x =31, =3/2,5- 10713 =

=6,3-10° mol/L



10.

Poniewaz masa molowa MgNH4PO4 jest rowna Mm = 137,4 g/mol to rozpuszczalnosé

tego fosforanu w 1 litrze wody jest rowna

6,3-10° mol/L -137,3 g/mol = 8,6-10 g/L = 8,6 mg/L

Rozpuszczalno$¢ ta jest wzglednie duza, dlatego roztwor MgNH4PO4 powinien by¢
przemywany roztworem posiadajagcym wspolny jon z osadem np. NH4". W powyzszym
przyktadzie do przemywania uzywamy 2% wodny roztwor azotanu amonu (Mm= 80

g/mol). Oznacza to, ze jego stezenie molowe jest rowne:

10- 29
c=—2.q = 122% -1g/cm® = 0,25 mol/L
My 80g/mol

gdzie

Cp — stezenie procentowe, tutaj rowne 2%

d — gesto$¢ roztworu w g/lcm?, tutaj praktycznie rowna 1 g/cm®, poniewaz mam
ge g J praxty g p y

rozcienczony roztwér wodny

Rozpuszczalnos¢ MgNH4PO4 w 0,25 mol/L wodnym roztworze NH4NOs mozna obliczy¢

Z ponizszego rownania:

I = [Mg?*][NHs*][PO.*] = x- [NH.']-x = x> [NH4"] —

. —13
X= |[—L_= /6'3 2~ -1,59-10 mol/L =
[NH[] 0,25

=1,59-10° mol/L -137,3 g/mol = 2,2-10* g/L = 0,22 mg/L

Oznacza to rozpuszczalno$¢ okoto 40 razy mniejszg niz w wodzie. W ten sposob,

przemywajac osad objetoscia 100 mL 2% roztworu NHsNO3z minimalizujemy straty

osadu do niezauwazalnych analitycznie wartosci.

Do zlewki z osadem ponownie doda¢ 50 mL mieszaniny zawierajacej 2,5% amoniaku i
2% azotanu amonu i przenie$¢ osad na sgczek. Przemywaé go powyzsza mieszaning az

do zaniku reakcji na ClI™ (proéba z AgNO3).



Laczna objeto$¢ roztworu do przenoszenia i przemywania osadu nie powinna by¢
wieksza od 100 mL.

11. Saczek z osadem wysuszyé w temperaturze 150°C.

12. Suchy saczek z osadem zlozy¢, przenies¢ do tygla i ostroznie spali¢ w jak najnizsze;j
temperaturze w ptomieniu palnika.

Wiytracony osad fosforanu magnezowoamonowego jest hydratem. W zaleznosci od
temperatury wytracania, osad moze mie¢ posta¢ monohydratu — przy wytracaniu na goraco, lub
szeSciohydratu — przy wytrgcaniu na zimno. Aby oznaczanie iloSciowe magnezu bylo
jednoznaczne, wytracony osad poddaje si¢ prazeniu w temperaturze 1100°C. Przechodzi on

wtedy w pirofosforan magnezu Mg,P207. Temperatura prazenia musi by¢ jednak $cile

kontrolowana poniewaz w temperaturze powyzej 1200°C pirofosforan magnezu ulega reakcji

powolnego rozktadu.

13. Tygiel z osadem podda¢ prazeniu w temperaturze 1100°C.

Po wyprazeniu w temperaturze 1100°C zawarto$¢ Mg?* w prébce mozna obliczyé wg

ponizszego wzoru:

m|\/|92+ =m - F
gdzie
m — oznacza mas¢ otrzymanego pirofosforanu magnezu

F — mnoznik analityczny (faktor) rowny

2'Mm

M 2:24,3 48,6

F = < = =" =10,2186
MMg2P207 (2:24,3+2-31+7-16)  222,6




NAUKA STRACANIA, SACZENIA I PRZEMYWANIA OSADU
NA PRZYKLADZIE OZNACZANIA Ca?* w postaci CaC,04xH,0

2+ . e, . . - .
Ca. oznacza S1€ 1losciowo przez WytI'E}CGl’llC g0 w posta01 SzCzawlanu

jednowodnego. Oznaczenie polega na dodaniu szczawianu amonowego do zakwaszonego
kwasem solnym roztworu soli wapniowej a nastepnie zobojetnieniu otrzymanego roztworu

amoniakiem.

Ca?* + C,04% + H,0O — CaCy04 x H,0

Dla szczawianu wapnia: Iy = 1,78-10°, Mm = 128,1 g/mol

Whytracany na zimno osad szczawianu ma posta¢ drobnokrystaliczng i nie nadaje si¢ do
saczenia. Dlatego wytrgcanie go prowadzi si¢ na goraco. W celu oznaczenia ilo§ciowego
otrzymany osad nalezy wysuszy¢ lub wyprazyé, a nastgpnie zwazyé. W zalezno$ci od
temperatury zachodza nastepujace reakcje:

a. powyzej 120°C CaC,04x H)O — CaC,04+ HO
b. powyzej 350°C  CaC,04 — CaCO3+ CO

c. powyzej 650°C  CaCO3 — CaO + CO»



Sposdb wykonania oznaczenia Ca®*

Ponizszy przepis dotyczy probki w ktorej zawartos¢ Ca®* nie przekracza 200 mg.

1. Na wadze analitycznej zwazy¢ saczek wysuszony wczesniej do stalej masy w temp.
120°C.

2. Do zlewki na 400 mL przenie$¢ 20 mL zadania pobranego z kolbki na zadanie (wydane
przez asystenta zadanie w kolbce musi by¢ uprzednio rozcienczone woda destylowang do
100 ml a nastepnie doktadnie wymieszane).

3. Rozcienczy¢ woda do objetosci okoto 200 mL.

4. Dodac¢ 3 krople oranzu metylowego.

5. Doda¢ 5 mL stezonego HCI.

6. Ogrzaé roztwor do temperatury okoto 80°C.

7. Powoli, intensywnie mieszajac, doda¢ kroplami 50 mL goracego 4% roztworu
szczawianu amonowego.

8. Powoli, mieszajac, dodawac kroplami 10% amoniak az do zmiany zabarwienia wskaznika
na kolor zotty.

9. Pozostawi¢ osad na 1 godzing.

10. Odsaczy¢ osad przez saczek .

11. Trzykrotnie przemywac¢ osad za pomocg 20 mL 0,1% roztworu szczawianu amonowego
az do odmycia jondéw chlorkowych — wykonaé probe z roztworem AgNOsz zakwaszonym
kwasem azotowym.

12. Saczek z osadem wysuszyé w suszarce do statej masy w temperaturze 120°C.

13. Z r6znicy miedzy masg wysuszonego saczka z osadem a masg sgczka obliczy¢ mase
osadu.

14. Obliczy¢ zawartos¢ Ca®* w zadaniu.



Zadania

1. Oblicz rozpuszczalno$s¢ w mol/L i mg/L szczawianu wapnia w wodzie.
Dla szczawianu wapnia lr = 1,78-10°°, Mm = 128,1 g/mol

2. Oblicz objetos¢ 4% roztworu szczawianu amonowego potrzebnego do wytracenia
200 mg Ca?*.

3. Oblicz rozpuszczalnos¢ w mol/L i mg/L szczawianu wapnia w 0,1% roztworze
Szczawianu amonowego.

4. Oblicz w procentach straty osadu CaC204x H20 0 masie m = 0,4523g po przemyciu
za pomocg 100 ml roztworu szczawianu amonowego o stezeniu 0,1%.

5. Zaktadajac, ze wytracony osad szczawianu wapnia zostal wysuszony w temperaturze

120°C oblicz mnoznik analityczny F dla Ca?* w CaC,0a,
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