Pracownia klasycznej analizy ilosciowe;j

Oznaczanie zelaza metodg wagowa

Cwiczenie obejmuje:
e przygotowanie tygli do wykonania analizy (wyprazenie do statej masy)
e wytrgcenie trudno rozpuszczalnego osadu Fe;03 -nH,0
e przemycie i przesgczenie osadu
e spalenie saczka i wyprazenie osadu do statej masy

e zwazenie osadu i okreslenie zawartosci zelaza w badanej prébie



Analityka chemiczna - Pracownia klasycznej analizy ilosciowej — oznaczanie zelaza metodq wagowq

Wstep

Zelazo jest pospolitym sktadnikiem skorupy ziemskiej (5.08%). Wystepuje ono w postaci
mineratow tlenkowych, siarczkowych oraz jako izomorficzna domieszka krzemiandéw. Dla
przemystu najcenniejszymi rudami s3 magnetyt FesOs, hematyt Fe;0s, limonit 2Fe,03-3H,0,
syderyt FeCOs i piryt FeS,. Zelazo znajduje szerokie zastosowanie jako metal konstrukcyjny,
a w postaci zwigzkdw jako pigmenty, Srodki garbujace, katalizatory zaprawy w farbiarstwie,
srodki koagulujace, $rodki kondensujgce w reakcjach chlorowania, w galwanotechnice,
metalurgii i przy odsiarczaniu gazéw.

Zwigzki i mineraty Zelaza oraz jego potgczenia kompleksowe 2z substancjami
organicznymi majg duze znaczenie w procesach glebotwdrczych, w znacznym stopniu wptywaja
na zachowanie sie innych pierwiastkow, szczegdélnie sladowych. Niedobdr zelaza dla roslin nie
jest zwigzany najczesciej z jego rzeczywistym brakiem w glebach, ale z ograniczong
rozpuszczalnoscig zwigzkéw zelaza.

Zelazo wystepuje we wszystkich wodach lagdowych i morskich (stopieri utlenienia +2 lub
+3). Zwigzki Fe?* sg tatwo rozpuszczalne w wodzie o pH< 7. W wodach powierzchniowych
ulegajg szybko utlenieniu i wytrgcaja sie w postaci réznych tlenkéw. Zwigzki zelaza Fe*® w fazie
rozpuszczonej utrzymujg sie w postaci potgczen kompleksowych. Tlenki zelaza w stanie
koloidalnym odgrywajg waing role w procesach sorpcji i koagulacji innych substancji
koloidalnych oraz jondéw. Koloidalna zawiesina tlenkédw Zzelaza w wodzie katalizuje procesy
utleniania, co jest powszechnie wykorzystywane przy oczyszczaniu sciekdow. Zawartos¢ zelaza
w rzekach jest wyzsza od jego zawartosci wodach morskich i najczesciej jest wynikiem ich
zanieczyszczen. W wodzie deszczowej zawartos¢ zelaza wystepuje zazwyczaj w granicach
kilkudziesieciu ppb. (10-100 USA), w morzach np. Battyckim srednio 8.9 ppb., w rzekach
polskich srednio 187 ppb.

Zelazo jako tzw. biopierwiastek odgrywa wazng role w organizmach zywych. W ro$linach
tworzy rézne potfaczenia ze zwigzkami organicznymi gtdwnie typu porfiryn i biatek dajgc zwigzki
0 podstawowym znaczeniu w metabolizmie roslin. Fizjologiczna funkcja zwigzkdéw zelaza polega
gtownie na udziale w rdinych reakcjach oksydacyjno- redukcyjnych zwigzanych z takimi
procesami jak oddychanie, fotosynteza przemiany zwigzkdw azotowych. Obecnos$¢ zelaza
niezbedna jest do syntezy chlorofilu, a Scislej do metabolizmu RNA w chloroplastach.

Zelazo wystepuje we wszystkich tkankach organizméw zwierzecych w iloéciach od
kilkunastu do kilkuset ppm. wykazujgc nagromadzenie w watrobie. Najwieksza jego zawartosé

60-70% przypada na hemoglobine i mioglobine. Zelazo jest réwniez sktadnikiem wielu
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enzymoéw oraz zwigzkdw metaloproteinowych biorgcych udziat w procesach oksydacyjno-
redukcyjnych. Poziom Zelaza w poszczegdlnych tkankach i ptynach ustroju cztowieka zmienia
sie w zaleznosci od wieku i stopnia zaopatrzenia organizmu w ten skfadnik pokarmowy.
Najmniejszym wahaniom podlega zawartos¢ zelaza w szpiku kostnym i uwazana jest za dobry
wskaznik diagnostyczny. Pobieranie zelaza z pozywienia zalezy w gtéwnym stopniu od formy
jego wystepowania. Stopien absorpcji tego metalu miesci sie najczesciej w granicach 5-20%
jego ogodlnej zawartosci w pozywieniu.

Oznaczanie zelaza w réznych matrycach i réznymi metodami opisane zostato przy
pomocy znormalizowanych przepiséw analitycznych tzw. norm. Sposdb oznaczania zelaza jest
uzalezniony od zawartosci zelaza w badanej prébce. Oznaczenie wagowe, podobnie jak
oznaczania miareczkowe redoksymetryczne, preferowane jest w przypadku analizy materiatu,
w ktérym zelazo stanowi gtéwny sktadnik. Do oznaczania bardzo matych zawartosci zelaza

stosuje sie rozne metody instrumentalne miedzy innymi spektrofotometryczne.



Analityka chemiczna - Pracownia klasycznej analizy ilosciowej — oznaczanie zelaza metodq wagowq

Wagowe oznaczanie zelaza

Stosowany sprzet:

kolba miarowa 100 ml, zlewki o pojemnosci 400 ml, kolby stozkowe 250-300 ml, pipeta petna
20 ml, pipety miarowe, bagietki, szkietka zegarkowe, lejki, tryskawka, tygle porcelanowe,
eksykator, sgczki bezpopiotowe miekkie, trdjkaty porcelanowe, tréjnogi, siatki ceramiczne,
statywy, tapy, szczypce, kétka do podtrzymywania lejkdw, palniki, suszarka elektryczna, waga

analityczna.

Stosowane odczynniki i roztwory:

stez. HCl cz.d.a., stez. HNOs cz.d.a., stez. NH4OH cz.d.a., 0,1 mol/l AgNOs3

Zasada metody:
Oznaczanie zelaza opiera sie na stracaniu Fe3* z roztworu kwasnego za pomocg amoniaku:
Fe3* + 3NH4OH— Fe(OH)sd + 3 NH4*
i wyprazeniu osadu w temperaturze 1173 K do Fe;0s:
2Fe(OH)3 — Fe203 + 3H20
Amoniak nie strgca jondw Fe(ll) iloSciowo, dlatego w przypadku ich obecnosci nalezy je
najpierw utleni¢ np. kwasem HNOs3:
3Fe?* + NO3™ + 4H* — 3Fe3*+ NO + 2H,0
Wiasciwosci osadu:
Strgcony osad jest wyjgtkowo trudno rozpuszczalny w wodzie. Nawet w stabo kwasnym
roztworze o pH=4 rozpuszcza sie mniej zelaza niz 0.05mg/l. Osad uwodnionego wodorotlenku
Fe(lll) strgcony na zimno jest bezpostaciowy, strgcony zas na gorgco posiada charakter
skoagulowanego koloidu. tatwo$é sgczenia osadu zalezy od temperatury w jakiej byt on
strgcany. Najtatwiej odsgcza sie osad strgcony w temperaturze okoto 372 K, ogrzewany przez
pewien czas. Nalezy unika¢ dtuiszego gotowania cieczy po straceniu, gdyz osad staje sie
Sluzowaty i trudniej go sgczy¢. Osad nalezy przesaczy¢ przez sgczek miekki, a nastepnie spali¢
sgczek bez oddzielania osadu. Osad uwodnionego wodorotlenku zelaza (Ill) nie ulega fatwo

peptyzacji mozna go wiec przemywac czystg gorgcg woda.
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Przygotowanie tygli do prazenia osadu:

Pusty tygiel musi by¢ doprowadzony do statej masy przez wyprazenie go w takich samych
warunkach w jakich bedzie prazony z osadem. W tym celu czysty tygiel wstawia sie pionowo do
tréjkata kaolinowego umieszczonego na trdjnogu. Tygiel ogrzewa sie poczatkowo ostroznie
matym nie swiecagcym ptomieniem, a nastepnie powoli w ciggu 2-3 minut zwieksza sie ptomien
do osiggniecia maksimum. Tygiel nalezy prazy¢ w ten sposdb w ciggu 15 minut, nastepnie
odstawi¢ palnik i po 1 minucie po zniknieciu $wiecenia tygla przenies¢ go czystymi cieptymi
szczypcami do eksykatora i pozostawi¢ do osiggniecia temperatury otoczenia (zazwyczaj
wystarcza pozostawi¢ tygiel w eksykatorze 30 min.). Po zwazeniu tygla poddaje sie go
ponownemu prazeniu przez 15 min i znowu wazy. Czynnosci te powtarza sie tak dtugo az

wyniki dwdch kolejnych wazen bedga réznity sie miedzy sobg najwyzej o 0.2 mg.

Wykonanie oznaczenia:

Badany roztwér zelaza rozcienczy¢ woda w kolbie miarowej o pojemnosci 100 ml do kreski
i doktadnie wymieszaé. Przenies¢ ilosciowo przy pomocy pipety petnej do zlewki o pojemnosci
400 ml porcje roztworu do analizy. Do roztworu w zlewce doda¢ 1 ml stezonego HCl i 5 kropli
stezonego HNOs. Do zlewki wtozyé bagietke, przykry¢ szkietkiem zegarkowym i podgrza¢ (na
siatce) do temperatury 343 K (pojawiajg sie pecherzyki gazu na dnie zlewki) nastepnie krétko
(okoto 3 minuty) ogrzewac bez wrzenia. Po utlenieniu catej ilosci zelaza roztwér rozcienczyé
gorgcg wodg do objetosci ok 150 ml i ogrza¢ przykryty szkietkiem zegarkowym prawie do
wrzenia. W celu strgcenia osadu wodorotlenku Fe(lll) dodawac kroplami stezony roztwér
NH4OH (ciggle mieszajgc roztwoér bagietkg) az do wystgpienia stabego zapachu amoniaku.
Zlewke przykrytg szkietkiem zegarkowym pozostawic na kilka minut do opadniecia wytrgconego
osadu. Ciecz zlewac¢ przez miekki sgczek i przemywaé osad 3-4 razy przez dekantacje biorgc
kazdorazowo 70-100 ml gorgcej wody. Osad przenies¢ na saczek, sptukaé reszte osadu
pozostatego w zlewce za pomoca strumienia wody z tryskawki. W przypadku, gdy czgstki osadu
przylegajg mocno do Scianek i dna zlewki i strumieniem wody z tryskawki nie mozna ich sptukac
nalezy do zlewki wrzucié skrawek bibuty sgczkowej i zetrze¢ nim resztki osadu. W tym celu
zwilzony kawatek bibuty przesuwa sie po Sciance zlewki za pomocg bagietki. Nastepnie bibute
wraz z resztkami osadu nalezy sptukaé na sgczek strumieniem wody z tryskawki. Zebrany na
sgczku osad nalezy przemywac gorgcg wodg do zaniku w przesgczu reakcji na jony Cl~. Prébe
wykonuje sie na szkietku zegarkowym dodajac do paru kropli przesaczu zakwaszonego jedng

kropla HNO3 roztwdr AgNOs. Przemyty osad pozostawi¢ na sgczku w przykrytym lejku do
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catkowitego sptyniecia wody. Ztozony sgczek umiesci¢ w tyglu porcelanowym wyprazonym do
statej masy. Saczek umieszczony w tyglu wysuszy¢ w suszarce, lub nad matym ptomykiem
palnika gazowego ustawiajgc tygiel ukosnie. Zbyt szybkie ogrzewanie moze spowodowad
rozpryskiwanie osadu, a nawet pekniecie tygla. Po wyschnieciu sgczka ogrzewamy tygiel nie
zmieniajgc jego pozycji matym ptomieniem, aby saczek zweglit sie w niskiej temperaturze.
Czynnos¢ ta wymaga powolnego i stopniowego ogrzewania, aby nie dopusci¢ do zapalenia
gazéw uchodzacych z tygla. Po zwegleniu sgczka nalezy zwiekszy¢ nieco ptomien i spali¢ wegiel
z sgczka w jak najnizszej temperaturze. Po catkowitym spaleniu wegla tygiel ustawi¢ pionowo i
osad wyprazyé nad petnym ptomieniem palnika gazowego w ciggu 15 min. Po ostygnieciu tygla
z osadem w eksykatorze (okoto 30 min) tygiel zwazyé. Powtarzac prazenie do osiggniecia statej
masy tygla (£ 0.2 mg). Oznaczenie wykonaé w trzech réwnolegtych prébach.

Zawartos¢ zelaza w probie obliczy¢ stosujgc zaleznos¢:  m=a-0,6994-w [q]
gdzie: a— oznacza mase Fe;03 w tyglu [g]

w — wspoétmiernos¢ stosowanej kolby i pipety

0,6994 — mnoznik analityczny Fe/Fe;0s

Podac¢ dane doswiadczalne oraz zawartos¢ zelaza w badanej prébie zgodnie z ponizszg tabela:

nr masa pustego | masa tygla . Srednia

L Fe20O | . .
probki tygla [g] z osadem [g] masa Fe20[g] | masa zelaza [g] masa zelaza [g]

1

2

3

* Masa $rednia — po odrzuceniu wynikow watpliwych



