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Einleitung

Aus dem Seminar zur ersten Quanti bekannt:
» Ziel
Wie viel (m) ist drin?
» Methoden
Gravimetrie
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L Gravimetrie

Gravimetrie

Prinzip:

>

Bestimmung der Masse des Reaktionsproduktes einer
Fallungsreaktion.

zur Analyselosung wird eine geeignete Reagenzlosung
(Fallungsreagenz) im Uberschuss zugegeben.

der zu bestimmende Stoff wird unter festgelegten
Arbeitsbedingungen in eine schwerlosliche Verbindung
(Niederschlag, Fallungsform) iiberfiihrt.

der Niederschlag wird abgetrennt und nach geeigneter
Behandlung (trocknen, gliihen) ausgewogen (Wageform).
N Fillungs- .. . filtri
lon in Lésung ———==, Fillungsform | L. filtrieren
reagenz 2. trocknen

Wégeform
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L Gravimetrie

Voraussetzungen:

» Die Fallung muss unter definierten Bedingungen (pH-Wert,
Reagenzien, Temperatur) vollstandig sein (kleines K\ ).

» Die Fallungsform muss gut abtrennbar sein.

» Die Wageform muss eine konstante und bekannte
Zusammensetzung aufweisen (kein Kristallwasser 0.A.).

» Die Wageform muss eine genaue Massebestimmung zulassen
(nicht fliichtig, nicht hygroskopisch).
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I—Gravimetrie
Einschub: Loslichkeitsprodukt, KL

» Gleichgewichtskonstante fiir:
K _
BaSO4s) — Ba%;z) + S0,2 (aq) Ba:

,,Bodenkorper* lonen in Lésung SOu{se)

» Massenwirkungsgesetz:
[Ba>] - [SO«*7] _ 4o
[BaSOs]

» Loslichkeitsprodukt C&
([BaSO4] = konstant):
[Ba?*] - [S0427] = K - [BaSO4] = Ki

» meist als — log;, angegeben:
pKL = —logyo (KL)

» KL(BaSO4) = 1 x 10~10mof
pKL =10
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L Gravimetrie

Berechnung:

» Berechnung der gesuchten Masse m mit stochiometrischem
Umrechnungsfaktor.

m(gesuchte Substanz) = F - m(Wé&geform der Substanz).

» F = gravimetrischer Faktor (Massenanteil der gesuchten
Substanz in der Wageform)

M h
F = stochiometrischer Koeffizient - (gesuchte Substanz)

M(Wéageform)
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L Gravimetrie

Beispiel:

NH3(a . filtrieren
> Fe?a_:) —>3( il Fe(OH)3 - X HQO(S) l —)1 flt"e i Fe203(s) l .
~ _ 2. glithen N ,

Féllur:gsform Wigeform
> m(Feg’;t])) = m(Fe) = F - m(FexO3(s)) .

_ 2-M(Fe) _ 255845 g/mol _
»F o= M(FeQOE) = 15970 gmo 0.6994.

» weitere Beispiele siehe VL 6.
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L Gravimetrie

» Vorteile:
@ Absolutbestimmung
@ Kein Titer
@ einfach & sehr genau
» Nachteile:
© stérungsanfillig (pH, mitfillen von Fremdionen)
© Filter
© zeitaufwendig
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Theorie

(aq

griin Diacetyldioxim
|(?/

Hs;C N,

L

H3C ITI\

IQ\
H
» IpH-Wert 8-9!

) +2- DADO(SOM +2 OH (aq) —
—_—

[N'(DADO)zl (5) L +2H20()

plnk/rot

+ Ni?*: s9d®, planarer Chelatkomplex
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L Theorie

Einschub: Kristall- und Ligandenfeldtheorie

» Bindungsverhiltnisse in Komplexen
» Stabilitat & Farbigkeit
» el. stat. WW zwischen Metall-Zentrum und Liganden

Y

potentialfreies lon
sphérisches LF
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L Theorie

» Elektrostatische AbstoBung = Entartung der Energieniveaus.
» Jahn-Teller-Effekt: Verzerrung = Energieminimierung durch
Aufhebung der Entartung.

NiZt: s0 @8

e

E
Ey .
0 e,
T A

i
E

oktaedrisches Ligandenfeld
Jahn-Teller-Verzerrung
quadratisch planares Ligandenfeld
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I—Quantitative Bestimmung von Ni
I—Durchﬁ.’nhrung

Durchfiihrung

1.

Glasfritte abkiihlen lassen, wiegen (Ein- und Auswaage auf
derselben Waage!).

Probelésung verdiinnen und Aufkochen (Siedestab!).
Probelésung abkiihlen (<80°C).

Vorsichtig! Fallungsreagenz (DADO-Lsg.) zugeben
(ACHTUNG! spontane Selbstentziindung moglich).

gef. entstandenen Niederschlag mit moglichst wenig
verdiinnter HCI auflosen, standig riihren.

konz. NH3 zugeben, pH 8-9 einstellen (riihren).

Probe abgedeckt (+Siedestab!) fiir 1h im Wasserbad erhitze
(ca. 80°C).

Niederschlag abfiltrieren, waschen (H2Ogest.), trocknen
(Trockenschrank, 120°C, 2-4h), wiegen, Ni-Gehalt der Probe
berechnen.
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I—Durchfl'.'lhrung

Fritte
[\ TMa nschette

Tulpe\j

I  Stopfen

/

[: ] Klammer \’:[I:[‘l

Saugflasche

maximaler Fiillstand

Stativ
[
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I—Aus,wertung

Auswertung

. m(Nif;;)> — m(Ni) = F - m([Ni(DADO)2s)) -

» F = M(Ni) _ 58.693 g/mol
F = wioabop) = 8891 ema — 0-2032.

» “... Die Probe enthilt xx.x mg Ni.”
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I—Quantitative Bestimmung von Ni

I—Tipps

Tipps

ziigig arbeiten (einstiindiges Erwarmen im Wasserbad
idealerweise liber die Mittagspause).

sauber arbeiten (Fe3+, Co?t, Cu?t, Pb%t und Bid* storen).
auf pH-Werte achten!

VORSICHTIG Vakuum ziehen.

Saugflasche rechtzeitig leeren.

Fallung auf Vollstandigkeit priifen.
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Literatur

» Praktikumsskript
Homepage

» Schweda, Eberhard, Gerhart Jander, Ewald Blasius.
Jander/Blasius Anorganische Chemie. 16., vollig neu bearb.
Aufl. Stuttgart: Hirzel, 2012.

» Jander, Gerhart, Karl Friedrich Jahr. Massanalyse: Theorie
Und Praxis Der Klassischen Und Elektrochemischen
Titrierverfahren. 8., durchges. und erg. Aufl. Berlin: de
Gruyter, 1959.

» Kiister-Thiel, Rechentafeln fiir die Chemische Analytik, Walter
de Gruyter. Berlin New York, 1982

» AC Lehrbiicher
z.B. Riedel, HoWi
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