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Versuch Nr. 9           Bestimmung von Eisen als Fe2O3
1 Aufgabenstellung

Bestimmung des Eisen-Gehaltes einer Lösung durch Gravimetrie.

2 Theoretische Grundlagen

Bei der Gravimetrie bringt man die zu bestimmende Stoffmenge in eine wägbare Form,

um ihr genaues Gewicht zu bestimmen.

Fe3+ fällt in alkalischer Lösung als Eisenhydroxid ( Fe(OH)3 ) aus.

Der Niederschlag enthält jedoch auch Wasser in einer nicht definierten Menge.

Deshalb muss das Eisen in eine definierte wägbare Verbindung ungewandelt werden.

Eine solche ist Eisen(III)-Oxid (Fe2O3). 

Um zunächst eventuell vorhandenes Fe2+ in Fe3+ umzuwandeln, wird der Lösung ein Oxidationsmittel hinzugefügt, zum Beispiel H2O2. In saurem Milieu wird dann Fe2+ zu Fe3+ oxidiert.

Dann kann in alkalischer Umgebung das Fe3+ zu Fe(OH)3 reagieren.

Wird das Fe(OH)3 durchgeglüht, wandelt es sich in Fe2O3 um, das Wasser verdampft vollständig.

Das Eisen liegt jetzt in einer wägbaren Form vor.

3 Versuchsdurchführung

Der Inhalt der Probe wurde in einen Messkolben (100 ml) quantitativ überführt und mit entionisiertem Wasser auf 100 ml aufgefüllt und geschüttelt. 20 ml davon wurden mit einer Vollpipette in ein Becherglas gefüllt und mit 20 ml HCl-Lösung (2 mol/L) versetzt. Mit einer Tropfpipette wurden einige Tropfen H2O2-Lösung (30 %ig) hinzugegeben.

Die Lösung wurde kurz aufgekocht und danach auf 100 ml verdünnt.

In die noch warme Lösung wurde so lange konzentriertes Ammoniakwasser hinzu gegeben,

bis ein deutlicher Ammoniak-Geruch aus der Lösung wahrnehmbar war (um sicherzugehen, dass die Lösung alkalisch eingestellt ist).

In dem Becherglas war jetzt ein brauner flockiger Niederschlag deutlich sichtbar.

Der Inhalt des Becherglases wurde dekantierend durch einen Schnelllauffilter gekippt.

Die Reste des Niederschlages wurden aus dem Becherglas gekratzt und dem Niederschlag im Filter hinzugegeben.

Der Filter wurde jetzt mit heißem entionisiertem Wasser so lange durchspült, bis in dem Ablauf des Trichters kein Chlorid mehr nachweisbar war (Nachweiß durch AgNo3).

Das Filterpapier wurde vorsichtig mit dem Niederschlag in einen Porzellanschmelztiegel gelegt und über kalter Brennerflamme vorsichtig getrocknet (der Tiegel wurde vorher gewogen). Dann wurde mit heißer Flamme der Tiegel durchgeglüht, bis der Filter vollständig verascht war. 

Der Tiegel kam anschließend für einige Stunden in einen Muffelofen (bei 600 °C).

Danach wurde der Tiegel mit Inhalt gewogen.

Entsorgung der verwendeten Chemikalien :

Das Waschwasser und das Filtrat wurden in den Neutralisationsausguss gekippt.

Das Eisenoxid kam in einen Behälter für Eisenrückstände.

Die silberhaltigen Lösungen wurden in den entsprechenden Behälter für Silberabfälle gekippt.

4 Auswertung und Ergebnis

Der Versuch wurde 3 mal durchgeführt. Die Tiegel wurden jeweils leer und mit durchgeglühtem Inhalt gewogen. Die Gewichtsdifferenz der Einzelmessungen entspricht dem Gewicht des Inhaltes.

Die Gewichtsdifferenzen lauten :

1. 0,1129 g

2. 0,1116 g

3. 0,1124 g

Der Mittelwert ist 0,1123 g.

Daraus lässt sich die Eisenmenge der Probe berechnen :
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Anhang

R- und S-Sätze der verwendeten Chemikalien :

Konz. Ammoniakwasser : 
R 34-50, S 26-36/37/39-45-61

R 34:

Verursacht Verätzungen

R 50:

Sehr giftig für Wasserorganismen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

S61:

Freisetzung in die Umwelt vermeiden.

Eisenprobenlösung :

R 36/38

R 36/38:
Reizt die Haut und die Augen.

H2O2 30 % :


R 34, S 3-26-36/37/39-45

R 34:

Verursacht Verätzungen

S 3:

Kühl aufbewahren.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

AgNO3-Lösung :

R 36/38

R 36/38 :
Reizt die Haut und die Augen.
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