Analiza wagowa

Oznaczanie zelaza w postaci tlenku zelaza(III)

Zasada oznaczania polega na wytraceniu z soli zelaza(Ill) koloidalnego osadu brunatnego, trudno
rozpuszczalnego wodorotlenku zelaza(Ill). Powstaty osad nie ma $cisle okreslonego sktadu i nie moze by¢ uzyty
w obliczeniach stechiometrycznych. Dlatego poddawany jest prazeniu, podczas ktorego wodorotlenek zelaza(I1I)

ulega rozktadowi do tlenku zelaza(Ill) o stalym, $cisle okreslonym sktadzie.

2FeCl; + 6NHyH,0 <> 2Fe(OH); 4 + 6NH,CI
OFe(OH); —25 Fe,O3 + 3H,07

Osad wodorotlenku zelaza(Ill) ma bardzo mata rozpuszczalno§¢ w wodzie, a jego iloczyn
rozpuszczalno$ci wynosi 106, W roztworze o pH=4 rozpuszcza si¢ mniej niz 0,05 mg Fe*/L, dzieki czemu
zachodzi catkowite wytracenie jonow Fe®'. Na wytracenie iloSciowe nie wptywa stezenie jonéw OH", poniewaz
osad nie rozpuszcza si¢ w roztworach alkalicznych. Wodorotlenek zelaza(Ill) jest koloidem o charakterze
hydrofilowym. Aby unikna¢ tworzenia si¢ zoli, osad wytraca si¢ na goraco z roztworu zawierajacego sole

amonowe.

Wykonanie oznaczenia
wyciagnaé szczypcami z eksykatora i zwazy¢ na wadze analitycznej przygotowany wczesniej tygiel porcelanowy.
Tygiel zostal wyprazony do statej masy - wyniki dwoch kolejnych wazen réznity si¢ migdzy sobg najwyzej o 0,5
mg,
do otrzymanej w zlewce probki zawierajacej Fe** dodaé¢ 100 mL wody destylowanej,
nastepnie doda¢ 50 mL 2 mol/L roztworu HCI i ogrzewaé¢ do temperatury ok. 80°C (nie dopusci¢ do wrzenia).
Dodatek kwasu chlorowodorowego do roztworu zapobiega hydrolizie soli zelaza podczas ogrzewania,
zlewke z roztworem zdja¢ z palnika i do goracego roztworu dodawaé powoli, matymi porcjami, ciggle mieszajac
bagietka okoto 50 mL roztworu amoniaku (1:2) do wytracenia osadu. Calo$¢ pozostawi¢ na kilka minut, aby osad
zebral sie na dnie zlewki. Po wytraceniu nalezy unika¢ dtuzszego gotowania roztworu, gdyz osad staje si¢ Sluzowaty
i trudniej go saczyd,
przygotowaé zestaw do saczenia z saczkiem migkkim. Osad przesgczyC z gorgcego roztworu, starajac si¢
pozostawi¢ mozliwie caty osad w zlewce i przemy¢ go przez dekantacje¢ 3-4-krotnie wodg z dodatkiem amoniaku,
osad pozostaly na $ciankach zlewki przemy¢ 3—4 porcjami wody z amoniakiem po 50 mL kazda. Do przemywania
osadu stosuje si¢ podgrzang do 80°C wode z dodatkiem kilku kropli amoniaku (amoniak zapobiega rozpuszczaniu
osadu — efekt wspolnego jonu). Usuwane sg w ten sposob jony chlorkowe,
saczek z osadem umiesci¢ w tyglu porcelanowym. Wysuszy¢ i spali¢ w ptomieniu palnika,
nastepnie osad wyprazy¢ w temperaturze 900°C do statej masy w piecu muflowym (w temperaturze wyzszej niz
1000°C Fe»O; moze ulec czeSciowej redukeji do FesOs (magnetyt) - wowczas osad z brunatno-czerwonego
przechodzi w czarny),

obliczy¢ zawarto$¢ Fe** w badanej probee (mnoznik analityczny 0,6994).



