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Einstieg 1: Nickel ist ein essentielles Spuren-Element fir Organismen, jedoch in zu ho-
hen Konzentrationen toxisch. Ist ein quantitativer Nachweis mdglich? Ja, durch Gravimet-
rie.

Einstieg 2: Wir reil3en zurtick in das 19. Jahrhundert, zu Lebzeiten des deutschen Che-
mikers Martin Heinrich Klaproth und des schwedischen Chemikers Jons Jakob Berzelius.
Eines der Ziele der Chemie des 19. Jahrhunderts war es, ,,exakte Messungen" durchfiih-
ren zu kdnnen.

Einen Meilenstein hinsichtlich dieses Zieles legte Martin Heinrich Klaproth, denn er fiihrte
die Waage als analytisches Mess-Instrument ein. Dieses spielt eine zentrale Rolle in der
von ihm und Jons Jakob Berzelius entwickelten Analyse-Methode zur Mengen-Bestim-
mung, der Gravimetrie (= Gewichtsanalyse). Sie gilt als die Analyse-Methode des
19. Jahrhunderts.

Abb. 1: Martin Heinrich Klaproth [7] Abb. 2: Jons Jakob Berzelius [8]

1  Einzel-Schritte der Fallungsanalyse

1. Quantitatives Ausfallen des zu bestimmenden Stoffes (= Analyt; hier: Ni%*) in Form
eines schwer l6slichen Niederschlages (= Fallungsform) mithilfe einer spezifischen
Fallungsreagenz (hier: Diacetyldioxim).

2. Filtration der Féallungsform und Reinigung des Filter-Kuchens.



3. Uberfuhrung des Filterkuchens in eine stochiometrisch definierte Wageform durch
Trocknen oder Gliihen und anschlie3endes Veraschen.

4. Endwagung und Analyten-Berechnung (siehe 3 Berechnung).

2 Versuch

Zu 25 mL NiClz-Lésung gibt man 120 mL einer ethanolischen Diacetyldioxim-L6sung
w= 0,5%. Durch Zugabe von 5 mL verd. NHs wird das Gemisch leicht alkalisch.
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Diacetyldioxim

Der entstandene himbeerrote Niederschlag wird in einem Glas-Filtertiegel filtriert, der zu-
vor gewogen wurde. Der Tiegel wird drei Stunden bei 110°C im Trockenschrank getrock-
net und konstant gewogen.

3 Berechnung

Bestimmung des Nickelgehaltes von 25 mL Analysen-Ldsung:

m(Tiegel)ieer = 30,1926 g
m(Tiegel)komplex = 30,3084 g
m(Komplex) =115,8 mg
M(Ni 58,69 5
(D) /mol _ 031

- M(Komplex) 288,928/ |

m(Ni) = f * m(Komplex) = 23,52 mg
Tatsachlicher Nickel-Gehalt: 24,69 mg (Abweichung um 4,7%)

4  Mogliche Fehler-Quellen

e Storungen durch Mitfallung von Fremd-lonen (am Bsp. Ni?* ausgeschlossen, da ein
sehr selektives organisches Fallungsreagenz verwendet wurde)

e Mess-Fehler bei kleinen Mengen und Ungenauigkeiten bei Nachweis von geringen
Konzentrationen. (LOslichkeitsprodukt fallt mit ins Gewicht)

e |nexaktes Arbeiten!

e Niederschlag muss exakt stochiometrisch zusammengesetzt sein. Andernfalls muss
die Fallungsform noch in eine Wageform utberfihrt werden:




Fe®* N Fe(OH)3*xH,0 89%°C  Fe,0,
Losung Fallungsform Wageform

5 Elektro-Gravimetrie

Bei der Elektro-Gravimetrie handelt es sich um einen elektrolytischen Prozess. Hierbei
werden nicht freiwillig ablaufende Reaktionen mithilfe des elektrischen Stromes erzwun-
gen (hier: Fallungsmittel).

Bsp.: Cu?*-Bestimmung

Platinkathode

Graphitanode

CuSO,-Losung

Abb. 3: Schematischer Aufbau einer Elektrolyse

Durch das Anlegen einer Gleichspannung entsteht an der Platin-Kathode ein Elektronen-
Uberschuss und an der Graphit-Anode ein Elektronen-Mangel. Die Kupfer-lonen wan-
dern zur Kathode, wo sie zu elementaren Kupfer reduziert werden.

In der L6sung befinden sich neben den Kupfer- und den Sulfat-lonen ebenfalls noch Was-
ser-Molekile. Diese werden an der Anode zu Sauerstoff oxidiert. Der entstandene Sau-
erstoff lagert sich in Form von Gas-Blaschen an der Graphit-Anode an. Die gewonnenen
Elektronen werden von der Anode aufgenommen.

Kathodenreaktion: 2Cu®" + 4e- — 2Cu

Anodenreaktion: 2H,0 — O, + 4H" + 4e-

Die umgesetzte Menge der Kationen entspricht der Gewichtszunahme der Platin-Ka-
thode.

Zusammenfassung: Die Gravimetrie ist eine sehr exakte Methode, die jedoch sehr viel
Zeit erfordert. Zudem konnen zahlreiche Fehler auftreten. Anwendung findet die Gravi-
metrie, obwohl sie die Analyse-Methode des 19. Jahrhunderts ist, heutzutage immer
noch. Es haben sich jedoch eine Reihe moderner instrumenteller Methoden durchge-
setzt, die vor allem eine wesentlich schnellere Analyse von Stoffen erméglichen.

Ein Beispiel hierflr ist die Atom-Absorptions-Spektroskopie (AAS). Diese Methode er-
maoglicht es Spuren-Elemente (z. B. in Trinkwasser oder Bodenproben) im ppm-Bereich
(= parts per million) nachzuweisen.

Service: PowerPoint-Prasentation: animierte Darstellung der Fallung von Nickel-Katio-
nen:

Gravimetrie.ppt



http://daten.didaktikchemie.uni-bayreuth.de/umat/gravimetrie/gravimetrie.ppt
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