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Cilj ovog rada je teorijsko razmatranje i ekspentalna provjera gravimetrijskih metoda
DQDOL]H .RQFHQW U D FaL fddime&tij$k@rD métod onfVBDDHREMIDM R 4 Q L P
reagensondimetilglioksimom . RQFHQWUDFLMD N EaoOmketrigiomvitetoBdEU HYH QL
W D O R az-h@méddeRe otopine uksalnu kiselinkkao W D O&ageéps. Koncentracija bakra
RGUHYHQD MH HOHNWURJUDYLPHWULMVNL

.OMXpQH kvanitafiyne metode, gravimetria, WDORA&HQMH L] KRPRJHQH
elektrogravimetrija



SUMMARY:

The aim of this paper is the theoretical consideratinod axperimental verification of
gravimetric methoslof analysis The nickel concentration was determined by the gravimetric
precipitation method with the dimethylglyoximeas precipitating reagent. Calcium
concentration was determined by gravimetric precipitation method from a homogeneous
solution with oxalic acid as precipitation reagent. The copper concentration was determined

using electrogravimetric method of analysis

Keywords: quantitative methods, gravimetry, precipitation from a homogeneous solution,

electrogravimetry
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UvoD

*UDYLPHWULMVND DQDOL]D LOL JUDYLPHWULMD XRELpDME
PHWRGH NYDQWLWDWLYQRRRGIUWEhNDQMDQNDRMPPUDMHOL S
ODVD MH RVQRYD PMHUHQMD D JUDYLPHWULM®H MH QHGYRN

Gravimetrijska analizgednaje RG QDMSUHFL]QLMLK L QDMWRpPQLMLK P
kemijske analize. U postupku aealit prevodi u netopljivu formu, uz poznati stehiometrijski

odnos. lIzdvojehVH WDORJ SRWRPLLESUUH 1D MME&QARE H kojp] talog
ponekadPLMHQMD L VDVWDY PMHUL VH PDVD WDORJD ,] PDVH
kemLMVNL VDVWDY UDpPpXQD VH PDVD DQDOLWD 8¥ddHW ]D >
analize jest minimalan udi® QDOLWD X X]JRUNX RG L QHRJIJUDQLpPHQD

(OHNWURJUDYLPHWULMD MH HOHNWURDQDOLWINND WHKQ]I
RWRSLQL QD WHPHOMX PDVH WDORJD QDMpH&auUH PHWDOD
kao produkt elektrokemijske rekacije.

8 RYRP UDGX HNVSHULPHQWDOQR MH RGUHVHQD NRQFHQV
DQDOL]H X] WDORAQIOLRNM.@V R AMQWUDFLMD NDOFLMD
PHWRGRP DQDOL]H WDORAHQMHP L] KRPRJHQH RWRSLQH X
GRN MH HOHNWURJUDYLPHWULMVNRP PHWRGRP DQDOL]H RC



230, ',2
1.1. Gravimetrijska analiza

Gravimetrijska analiza zasniva se na mjerenju mase tvari koja se tiekom analize izdvaja u

REOLNX WHANR WRSOMLYRJ WDORJD SR]QDWRJ NHPLMVN
VWHKLRPHWULMH NHPLMVNH UHDNFLMH GRELManhagtliePDVD W
UHDNFLMRP DQDOLWD L WDORAQRJ UHDJHQVD MH DQDOLWL

7THPHOM XVSMH&GQH JUDYLPHWULMVNH DQDOL]H VX X]DVWRS
pLauHJ WDORJD SRIJRGQRJ ]D ILOWULUDQMH LVSLUDQMH L

priprava i predobrada otopinE ]RUND RSWLPL]JLUDQMH XYMHWD ]D S
tDORAHQMH

digeriranje

filtriranje i ispiranje taloga

sXaHQM®LL aADUHQMH WDORJD

mjerenje mase taloga

rDpXQDQMH

N o g s> wDdP

1.1.1. Priprava i predobrada otopine uzorka

Prvi korak gravimetrijske analize je iprema otopine uzorka. Temeljna mjerenja u
JUDYLPHWULML VX PMHUHQMH X]J]RUND QDMpH&UH QMHJIRY
RVMHWOMLY LQVWUXPHQW ]D SUHFL]QR RGUHYLYDQMH PDV
RYLVL WRpQRVIWHHROYWRWHDQDOWK X VWDNOHQRP RUPDULU
JUDpQLK VWUXMD WH LPD PRIJXUQRVW RWYDUDQMD VSULMH
W R p Q RAQ000RYS



Slkal: $QDOLWLPND YDJID

[https://www.conrad.hr/kernabj-220-4nmanalitickavagas-odobrenjemumjeravanja0%2C000b-

%3A220-q]

Nakon vaganja uzorak se prevodi u horhb@ X RWRSLQX L] NRMH VH LQWLI
XNODQMDMX RGYDMDQMHP LOL VH PDVNLUDQMHP RQHPRJX
manja topljivost taloga i dobio pogodan oblik taloga za filtriranje potrebno je prilagoditi

uvjete u reakcijskoj otopiniParametri koji se promatraju su volumen otopine/dd OR&AHQ M H
koncentracijsko podfpMH DQDOLWD SULVXWQRVW L NRQFHQWUDFLM
YULMHGQRVW NRMD MH YDaQD ]JD VHOHNWLYQRV¥ SRVWXS

1.1.2. 7TDORAHQMH
Nakon priprave otopineW DORAHQMH MH \BWMRNEB iLLVMRIMAN XM X UL WUL

1. nastali talog treba hitdovoljno netopljiv kako bi gubitak analita zbog topljivosti
taloga bio zanemarjv

2. tDORJ PRUD ELWL X REOLNX aWR NUXSQLMLK pHVWL
ispiranje,

3. nDVWDOL WDORJ YL&H LOL PDQMH B8 piddadasiniedoyuRWR S L (
RQHpPLABBQMK LJUDAHQR NRG)NUXSQRJUQDWLK WDOR.

Da bi se utvrdiliuvieVL SRWUHEQL ]D XVSMHEQR WDORAHQMH SRWU
NRML VH WHPHOML QD KHWHURJHQRM UDYQRWHAL 2QD VH


https://www.conrad.hr/kern-abj-220-4nm-analiticka-vaga-s-odobrenjem-umjeravanja-0%2C0001-g-%3A-220-g
https://www.conrad.hr/kern-abj-220-4nm-analiticka-vaga-s-odobrenjem-umjeravanja-0%2C0001-g-%3A-220-g

SURGXNWRP WRSOMLYRVWL 'RGDYDQMHP WDORAa@RJ UHDJ
YLAH RWRSOMHQLK WYDUL QHJR 4WR VOLMHGL L] UDYQRWH

5XVNL NHPLpDU 3HWHU 3HWURYLFK YRQ :H\PDUQ XWYUGL
YHOLpPpLQD pHVWLFD WDORJD SDGD RPSiRbopVWRP UHODWLYQI

491 MF 5
5

gdie jeq R]JQDND |]D NRQFHQWUDFLMX UHDJLUDMXULK YUVWL
SRND]DWHOM VW XS D gj¢ldanekd) 24 |tbpYjivostHaoga/ Bdnos [Prikazan ovom

MHGQDGAERP QD]JLYD VH :H\PDUQRYLP RPMHURP WM UHO
GRELR WDORJ VD 4WR NUXSQLMLRE »W R WIDFDEDRS WMIULIPFE QR |

1.1.21.(NVSHULPHQWDOQH SRIJRGQRVWL SUL SURFHVX WDORAl
5HODWLYQD SUH]DVLUHQRVW WDORJD PRaH VH VPDQMLWL V

1. 7DORAHQMH L] UDJULMHYyHQH RWRSLQH 6PDQMXMH VH

2. 3BRVWXSQR GRGDYDQMH WDOR&QRJ UHD.Bh@yup s¥] XpLQI
g DPLMHADQMHP VH RQHPRJXiUXMH ORNDOQR SUH]DVL
7DOR&AHQMH L] |DIRYMDEMDRWMARSLQH S
=DNLVHOMDYDQMH RW RSG QWD OSRIDHHDMD MH ® QLRQV N
ED]D VODEH NLVHOLQH .YDQWLWDWLYQRVW WDOR&HC

optimalne pHvrijednosti.

.RULAWHQMHP RSLVDQLK HNVSHULPHQWDOLK SRJRGQRVW
SRYHUDQIRWWRSDMRFQMRP EU]JLQRP UDVWD NULVWDOD WI
XJUDYLYDQMD QHpPLVWRUD X NULVWDO awWR VX NULVWDOL V
QHPLVWRUDYXJUDYLYDWL

1.1.22.7DORAHQMH L] KRPRJHQH RWRSLQH LOL KRPRJHQR WDC

3UL WBDIGRIBHORPRIJHQH RWRSLQH X RWRSLQL DQDOLWD VW
VSRUH NHPLMVNH UHDNFLMH 7DORA&QL UHDJHQV VH SRMDY
WH RGPDK UHDJLUD V DQDOLWRP SD VX L]E Maidhetd&/D ORN



WDORAHQMD L] KRPRJHQH RWR S baQKdji Bu®@RiNoLprdhijenQ@® W D O R &
YULMHGQRVWL UHDNFLMVNH RWRSU®BNRBLMD KW®PRRAGRM D
KHWHURJHQD $QDOLW L WDORAQL UH DuJiHKQjbj pdstoj Rijgtk GRGD
NRML QH RPRJIXuXMX MVDHERARNW HS B & H & RO Dili fa QHHWQ HU L U D C

reakcijskoj otopini. Hidroliza uree se primjenjuje za homogeno stvaranje hidroksilnog iona.

'UXJD PHWRGD WDORAHQMD LD GKOR FRIJMDHO RADRS UGB IMB VN
NHPLMVNRP UHDNFLMRP +RPRJHQR WDORAHQMH ]JQDWQR \
SUH]DVLUHQMHP VWYDUDQMH VLWQLK NULVWDOD VSRUL U
homogenih otopina vremenski je za&hipije. Talozi se hvataju u tankom sloju na stijenke
SRVXGH D WR PR&4H RWHEDWL UXNRYDQMH WDORJRP

1.1.3. Digeriranje

PRVWXSDN X NRMHPX VH WDORJ RVWDYL j&thgberivabjéVviiL. X SUL'
Ostwaldovo zrenje. ntanose otapaju PDQMH pPHWYWOQRH R WDORAH QD SRY
kristala SUL pHPX GROD]L GBpravihysi  kristall Weastdpadadsorbirane ili
]JDUREOMHQH QHpPLVWRUH RW $X\EWRMKpMDO@RI¥iVitamaseX RWR S
SREROMADYDMX

1.1.4. Filtriranje i ispiranje taloga

Postupkom filtracijetalog se odvajaR G P D W L p Q HBa RtWdR|8 seQpdrabljuje filtrirni
SDSLU NRML VH NODVLILFLUD RYLVQR R EU]JLQL SURODVN
spaljivanju. Kvantitativnose prenese sav talog filtrirni papir, potom se spaljujpotpuno u
ORQpPLUX RVWDYOMDMXIUIL R/PPPLRI VRQAp QU BBRMKRIVER QX4 Q|
]DGUADYD VWDOQX PDVX X JUDQLFDPD HNVSHULPHQWDO

porculana, kvarca, aluminijeva oksida i platine.

Koriste VH L ORQpPpLUL ]D ILOWULUDQM HVakuB\&WAXY dpzReniS LPHQ L
filtriranja. USRUDERP OJR@yIHIPL K-skkk, WafeaMiHhéglaziranog porculana

filtriranje e PQRJR EUaH QHJR XSRWUHBDPRVHUQWD®ISIQRD pEDB L
WHPSHUDWXUDPD NRMLPD UH ELWL LafénREHQL WLMHNRP SRV



Nakon filtriranja potrebno je talog isprati kako bi se uklon@eH p le\kMeRsé nalaze na
SRYUALOLRWGDARNHDR NDNR EL VH XNORQLOL |DRVWDFL PDWI
Otopinakoja se koristi zaspiranje ne smijetopiti talogniti reagirati s talogomTalozi se

PRJX LVSLUDWL L RUJDQVNLP RWDSDOLPD NDR awWR MH QTC
isprati vodom. Ndiltrirnom papiru talogseLVSLUH POD]RP RWRSLQH L] ERFH
je mlaz tangencijalno usmjen prema papiru., VSLUDQMH VH YUAL QHNROLNR
NRULVWH PDOH NR@Lseliite de WeBHvn® Hakaija ion koji se uklana.
2SLVDQL SRVWXSDN VH NRUULVWL ]D NULVWDOLpPpQH WDORJH

DRGDWNRP RWRSL Q Hispirupsb &otoidnita D). Odfod) Rétspere nekoliko puta
PDQMRP NROLp la@f® oteprRdeka@tiiratim seW D O RJ ViX\Midsa tdlo§eH
jerDJOLND PDVH SUD]QRJ OR Q pKaldidnitaloAR< me irdgwodileio R J R P
ILOWUDFLMRP JERJ SUHPDOH YHOLPLQH pHVWLFD WH MH N
LOL NRQFHQWUDFLMH HOHN W to € kdAgDlirXj© TaKa sdxloXispind UH D J
RWRSLQRP QHLVSDU O wje @grinjerideCamhdhijéwrir@atL WD NDR aW

1.1.5. 6XdHQMH L LOL &DUHQMH

Kada sdalog nalazi u oblikikoji je prikladan]D YDJDQMH GRY Ra&ahm@eratdrD MH V X
od 110 do 120 °@o konstantne made&ko bi se uklonila voda i adsorbirani elektrolit koji je

dospio iz otopine za ispiranjeAko se talog mora prevesti u oblik pogodniji za vaganje
potrebnojeAD UHQMH QD YL&ALP WHPSHUDWXUDPD

1.1.6. Vaganje taloga

*UDYLPHWULMVNH PHWRGH DQDOL]JH VYRMX L]YDQUHGQX
PRIJXUH YUOR W RPIMWRX LWWIDIDWXSRUDERP DQDOLWLpPNH YDJH

1.1.7. 5SDpXQDQMH

6WHKLRPHWULMD UHDNFLMH Q Di&j&VADDMADHRYDV&aiEsthBRseW R S O M |
analita i mase talogRVW XSDN pReKdRAHDHM B RVYH MHGQRVWDYDQ V
kemijskih reakcija W H e Nrgtiti sliegd.PULPMHQRP ]DNRQD R RGUADQMX PD\



PDWHPDWLpPND SRYH]DQRVW L]JPHYyX PDVH DQROLO\WRAHQEBR
V O X p D MPdthehrid e poznavati gravimetrijski postupak na kojem se arnafhzalji te u
NRMHP VH REOLINODBBDOLW WDORAL

Gravimetrijski faktor(GF) je omjer moirQH PDVH WYDUL pLMX PDVX A@4HOLPR
molame mas WYDUL pLMX PDVX PMHUISRRP QIREBDQRORRAMMD B R JDU R N

analita i broja moloa taloga.

.M (analita)/g mol
M (vaganog oblika tvari / g mib

gravimetrijski faktor: GF

StHKLRPHWULMVNL RGQRV L]PHYyX DQDOLWD L SURGXNWD J
R]QDpDYD VH PDOLP EURMHYLPD D L E

MQRAHQMHP YULMHGQRVW Lgr&istiijskirDfdKio@R 1 ] WIDpOXRJIMD WH PDV

tvari:!
m(analita) /g "m vaganog oblika tvari / g (
Maseni uib analita u uzorkiWDpXQD VH SUHPD MHGQGAEL

m(vaganog oblika tvari)™ GF
m(uzorka)

w(analita) / % 10

1.18. $QDOLWLPpND LVNRULVWLYRVW JUDYLPHWULMYV N

1181.3RGUXpMH SULPMHQH

PR G U X p M H ujthliétrikskpjHanalizovisi o osjetljivosti pimMHQMHQH DQDOLWLp|
GRVWXSQH NR Uasalvayehoy [&ddadia biti YHUD R G . Da bPsk ostvarila
WRPpQRVW UH DX OaMipaMabomRvage” s a4 H W O M I0M Rrgiindio“analita u
analiziranom uzorku mora biti znatan > D NROLPpLQD XJRUNMa@gHNROLN
NROLPLQH X]JRUND V PDQMLP XGMHOULSOUDBER® PN UFRRJZD B |

vagal!l



1.182.7RpQRVW

PULPMHQRP JUDYLPHWULMVNH DQDOL]HnaAjR &da, 206 k&dd VW LU L |
UDVSRORALYD NRH RAILPM XHRY DU XDDONWRUX R]JRGNRK YHUL
Pri ovoj metodioJUDQLPpHQMD WRPpQRVWL R GU Hnality Zihq@Nbpljind&RIV O M H G |
taloga, gubitka talogaanalita,u postupku obrath WDORJD SULMH YDJDQMD WH ]

u talogut!

1.1.8.3.Preciznost

2 NROLpLQL X]JRUND L PDVL SURGXNWD JUDYLPHWULMVNH I
rukuje svelkRP NROLPpLQRP X]JRUND L WDORJD GRVHJQH VH UHO
AWR MH NDUDNWHULVWLND PD®RJ EURMD NYDQWLWDWLYQL

1.1.8.4.Osjetljivost
Osjetljivost metodek, L]UD ADNWIDRVBHHFLSURPQD YULMHGQRBNW JUDYLP}
. N :
m(vaganog oblika tvarl)E—F m (analit
m(vaganog oblika tvari)k “m (analita)
PRaH VH LabNokpD Waimetrijsku metoduMHGQDGAERP

m(analita) /g m vaganog oblika tvari /g ¢

Primjerice, u prvoj poloviciGHYHWQDHVWRJ VWROMHUD UD]JYLMHQD MH
Ni2"i Pb¥* SRPR X WD OR adhiretilglivsksinaHQV D .RG R G U Hhiklla i Bu@ M D
L O likuppir@enom ovePHWRGH QLND O \M(CHHY@NL)N [RiBRGE)HN X

Navedena metoda Mm@ QRJR YHUX RVMHWOMLYRVW RG RPHWRGH SUL
RNVLGD LOL NDR pLVW PHWDO &4WR MH YLGOMLYR L] VOMHC

a) Vagani oblik NiO:
1 . M(Ni)

1 M(NiO)

8 5 zee L L 197
74,70 GF 0,786

1
1



b) Vagani oblik[Ni(C4H702N2)2]:

GF * - M) L8 o0 1 L 40
1 M>NiCHON,, @1 28894 GF 0,203

OVMHWOMLYRVW PHWRGH JUD YH ®BIQUDJ LMN NRP HRRGURN B X V@
NRULAVEHOMWPROJOLRNVLPD NDR WDORAQRJ UHDJHQVD

1.1.8.5.Selektivhost

Gravimetrijske metodeRGUHYLYDQMD QLVX V HaDa&kN W LY\ QWML PM WD OURCA]G
reagensonmogustvardi talog. KoDdpRMHGLQDPQRJ RGUHYLYDQMD PRAaH V&H
SULPMHQRP RGJRY D XDSRMW K SNUN OMDIRRGEHL.Q M D

1.1.8.6.0prema i cijena

=D JUDYLPHWULMVPNBOINRKEHHYDYOWBPMWOR QR SRVXYyH pD&aH L
filtriranje. Nadalje, potrebno je kistiti: VXAk RSHU ]D aDUHQMH L DQDOLWLPN
mjerenje i obradu podataka analize. Gravimetrijska analiza je dugotrajna metodajijstoga
pogodna zavdlN EURM X]RUDND % X@®EkHaDEEMA/KejaNeRiguing W L
gotovosvakomlaboratoriju, NRMD QH ]JDKWMHY D ijghid XralRe Rij@ KA O QMH F

se analizira nekoliko uzoralks®

1.2. Elektrogravimetrijske metode analize

(OHNWURJUDYLPHWULMD MH QDMVWDULMD HOHMNWURDQD
elektrogravimetrikim DQDOL]DPD SURGXNW NRML QDVWDMH QD MH¢
talog. Elektrogravimetrija se ubraja Q D MW R p Q LaddtupReHNW R G piDeUzAhtjeta
umjeravanjestandardom otopinom, zbodunkcionalnh odnosaL]PHyX L]PMHUHQH YHO
koncentracie DQDOLWD WH VH PRJX lgddjpkp QdDosal i poddidkal 6l Q R P
atomskoj masi(OHNWUROLWLpNR WDORAHQMH VH SULPMHQMXMH
VWROMRBUBOHNWUROLWLPpNRI WDORAHQMD GROD]L GR WDC
elektrodi QDNRQ pRVMMHWH SRYHUDQMH PDVH HOHNA&MOWBRGEGH ,]QL!



platinskoj eektrodi, u obliku olovljeva (Il)oksida te klorida kao srebrog (I) klorida na

srebrovoj anod?!

Postoje dvijevrste elektrogravimetrije. Kod elektrograwetrije uz kontrolu potencijala

kontrolira se potencijal radne elektrode D SULNOMXpQL QGDIRQVpO R DINDY @R
konstantnim, tako da stvara dovoljno tel X VWUXMX SRWU elékitbkze]d DY Ua
razumnom vremenu. Druga vist MH S R W H QoBtugaki¥\kbntvdluppdtencijala katode

ili potencijala anode, ovisno o tome da li je radna elektroda katoda ili #hoda

1.2.1. Elektrogravimetrija pri konstantnom katodnom potencijalu

Elektrogravimetrija pri konstantnorkatodnom potencijaluM H H O H N W pbRtp&kDp® L W L p N L
kojem je potencijal radne elektrode konstantan u odnosu na referentnu el&ktrodu.

1.21.1.8UHYyDML

8UHYDM ]|D DQDOLWLpPpNR WDORAHQMH SRPRiUX HOHNWULpPQH
VH RG SULNODGQRJ pODQND Lzvdr]isteshhjprné StifjR Mghavhbh §H VW U
VDVWRML RG LVSUDYOMDpPD L]PMHQLpQH VWUXMH SUHPGD
YROWPHWDU SRND]XMX SULEOLAQX VWUXMX L SULNOMXpQL
HOHNWUROL]D SudadN seMeopt@tdm GakbSdd (astala struja iznosi nekoliko
GHVHWLQNL DPSHUD 1DSRQ VH WDGD RGUADYD RNR SRpH
WDORAHQMH JRWRYR

1212.yODQFL L HOHNWURGH

(OHNWUROL]D VH SURYRGL X YLVRNRM pD&L D DQRGD pl
HOHNWURJUDYLPHWULML PHWDOQD PUHALFD X REOLNX FLC
VH QDMpH&AUH LJUDYyXMX RG SODWLQH D S Ri@sHd\ezkrodeH NR UL
LPDMX SUHGQRVW ]JERJ WRJD 4WR QLVX UHDNWLYQH L VD C
NRYLQH QH PRJX VH WDORALWL QD SODWLQVNRM HOHNWUR
pPHVWR SUHYODpH ]DEWLWQLP VORMHP EDNUD

1C



1.2.1.3FizikaOQD VYRMVWYD HOHNWUROLWLPNLK WDORJD

.DNR EL VH LIEMHJOL PHKDQLpPNL JXELFL SRWUHEQR MH GI
SRAHOMQR MH GD GREUR SULMDQMD X] HOHNWURGX GD
sitnozrnati metalni talozs metalnimsjajem 7DOR]JL NRML VX SUDaANDVWH L O
XJODYQRP VX PDQMH pLVWL L VODELMH SUDNWRDQMOWIMHYNX H
fizikalna svojstva taloga suUXVWRUD VWUXMH WHPSHUDWXUD L SULV:
komplekse. OptPDOQL WDOR]JL QDMpH&UH QDVWDMX SUILZ JXVWRI
2SWLPDOQX NDNYRUX WD O R.JMel@anjenempdiauire jemepvcehadivQiM H P
QDMpHaUH VH RGUHYyXMH HPSL bdjétdidge ko) QRIJE DONoBIELQH WY
prijanjaju uz elektrodu kadeisW D O R & pind_ I K®jiM&R se njihovi ioni kompleksirani
.RPSOHNVL FLMDQLGD L DPRQLMDKD pHVWR VWYDUDMX QDM

1.2.1.4.Primjene

Elektroanaliza uz kontrolu potencijala primjenjuje se za odjeljivanje i kvantitativho

RGUHYyLYDQMH PHWDOQLK LRQ@D 3ULPMHULFH SRVWXSQR
FLQND L NRVLWUD X VPMHVL QD SODWLQVN RIMe kbGieWURGL
SUYR VH UHGXFLUD EDNDU WDNR GE,2Z/WHuSDNdSEH QréhaM D O N [
]JDVLUHQRM NDORPHO HOHNBAKbR S UHYR W [RHPQ\DHNYDDMARIG IV FNR W
i na potencijalu od 9 L]JOXpL VH EL]PXW 1DNMP@HW RBRD HRDYMYRV
potencijala katode na 9 GROD]L GR NYDQWLW vaspoudtewtiz@ RaHQ M
0d-1,2V do-15VJdROD]L GR SRVWXSQRJ WDORAHQMD NDGPLMD L
RWRSLQD NDNR EL GRAOR GR UM MSHI® D VWNRIDS OWDNOVRDA HNGRW H
potencijalu katode 0d0,65 V. Na kraju je potrebno upotrijebiti novu katodu jer pri tim

uvjetima dolazi do ponovnog otapanja cirfa.

11



Tablica 1. Neke primjene elektrolize uz kontrolu potencijala katode

Elementi kojiVH RGUHyXMX Elementi koji mogu biti prisutni

12



2. EKSPERIMENTALNI DIO

2.1.Priprava otopina
*UDYLPHWULMVNR RGUHYLYDQMH QLNOD

Otopina analtaUD]JULMHGL VH WRpPQR GR R]JQDNH YROXPHQD RG
S UR P Lavzdtéinize alikvot od 20,0 mL(WUE X&aDV W PRn&eXS hWRR R G P/
Otopina se zakiselisal MIMVWMRSLQH NOR UR YRIGILd 290 bl Cijxkrijed

do volumena odl20 mL. Polagano se doda 20 mL alkoholne otopine dimetilglioksima,

w '0* X] PLMHaADQMH

Slikaz2z 3ULSUHPOMHQD RWRSLQD ]D JUDYLPHWULMVNI

*UDYLPHWULMVNR R@GDARBHDNHHP MPE&RPMDHQH RWRSLC

.DOFLMHY LRQ PR&H VH DddalamifLithbriXL EVD PLOpRERHEURAFRHYLQ L
nastaje talo€aGOsx HO. =D RGUHYLYDQMH NDOFLMD QD RYDM QDpLQ

analita. Homogena otopina analita zakiseli se3 mL RWRSLQH NORURGRYLpPpQI
c(HCl) = 12 mol LC} 'DOMQML SRVWXSDN WDORAHQMD RSLVDQ M
SULSUDYOMHQD MH L RWRSLQD DPRQLMHYRJ ROgaViBODWD NI
otopina volumena P/ NRMD VDB Q@WU&HRCOsi 125 ML RWRSLQH NORURGR
kiseling ¢(HCI) =12mol L C.}

13



Slike 22a,22b 3 ULSUHPOMHQH RWRSLQH ]D JUDYLPHWULMVNR F
homogene otopine

(OHNWURJUDYLP HWKdhckhvayije biekeUHYyLYD QMH

Otopina za elektrogravimetrisR RGUHYLYDQMH [E NDU Q DWH. giadBiEz Y H PX
pDaX R@L otpipetiraalikvot od 25 mL otopine CuSXx 5H.0 1DNRQ WRJD VH X |
dodajealikvot od 15 mL 20% otope HSQ:; 1D NUDMX VH XEstiiBraXo@aRI©OLMH G

volumena od 250 mL

Slika2z 3ULSUHPOMHQD RWRSLQD WH SRVXYyH ]D HOHNWUR.

14



2.2. Instrumenti

Kod gravimetrijske analize nikla, te gravimetrijske analize kalcija iz homogene otopisg kori
se VWDQGDUGQR ODERUDWRULMVNR SRVXyH NDR awR VX R
YDIJDQMH VDWQR VWDNDOFH OLMHYFL ]D ILOWUDFLMX HN?

Kod elektrogravimetrijske analize bakkaristi seizvor istosmjerne struje, platika katoda i

DQRGD NRMH VX XURQMHQH X pDaX VD HOHNWUROLWRP WE
NUXJD HOHNWUROLWLpPNL NUXJ L UHIHUGIQMPQ X NOXN WALF
Elektrolitni otpor je jako velik i uzrokuje da krug daje svtrugu koja je potrebna za
WDORBHQMH

—'l_l

i
AT
non ann

S g
I

Slika2- 8UHyDM ]D HOHNWURJUDYLPHWULMVNX DQC

*UDYLPHWULM YV KoRcdrt@tljelrjiklay D Q M H
BRVWXSDN RGUHYLYDQMD

3RVXGLFH ]D YDIJDQMH |DMHGQR V ILOWHU SDSLURP SRWU

sata.

8 pbaX V SULSUHPOMHQRP RWRSLQRP VWDYL VH VWDNOHC(
zagrije do temperature 60 f& .DGD VH VWDNOHDQYLaXVPBAX MHG RPN
L] YDGLWL SULMH NUDMD ILOWULUDQMD L QLSR&AWR QH VPLN

Kondenzirana vodena pa@D VDWQRP VW EeNspeleER FFRODPA@WUFR OMNRP

15



Polagano se doda 20 mL alkoholne otopine dimetilglioksin(MG) =1 X] PLMHAaADQMH
dok stakleniawWDSLUO VPLMH GRGLULYDWL GQR pDa&aH

2WRSLQL VH ]DWLP GRGD P/ UD]JUQM&AQ B QR J UHDRNGILMIBIN D]
awDSLUHP

Nakon digeriranja na vodenoj kupelji pri temperaturi od 60 °C oko jedanundgk toda

otopina se filtrirakroz lijevak s filer papirom.
Kadasva W H N XSilL R PoHfil et pRpjr, papir s talogorse vadiz lijevka.

9UOR MH YDAQR GDXVNRWWMHKQNDL|WDEHQR WDOREHQMH &\
SDSLURP GUAaHUL JD VWD N O H@anfrativoprénloinel fier@dpirkdji s H WD OR
QDNRQ VXaaHQMD YD

BRVXGLFD ]D YDIJDQMH V WDORJRP odXENL2V tC dokdEB@ReVDW SU
PDVH %XGXtet SI5IMHVMLWDORJRP L]YDGL L] VXEGaLRQLND L V\
QH VPLMH SRWSXQR |IDWYRULWL MHU QDVWDMH SRGWODN N

Filter SDSLU V WDORJRP VH KODGL L pX YzZxoiivéhdl Mash BIMGR UX D
UDpXQD VH PDVD QLNORYLK LRQD X X]RUNX

Slika 25 Ispiranje kondenzirane Slika 26 Dodavanje laoholne otopine dimetilglioksiman
pare sa satnog stakalca

16



Slika 27 Digeriranjeu vodenoj kupelji Slika&Filtracija otopine kroz lijevak

*UDYLPHWULMYV N Ron¢ei@raciiey kMd)eaQ MHD ORAHQMHP
homogene otopine

S3RVWXSDN RGUHYLYDQMD

2V X aldi sihteriramma ORQpLUD VU H GREVhHad 65U Gonadesew eéksikatoru 30

minuta i L]Y DRostupak se ponovs 3Gminutnim periodima zagrijavanja sve dok se
X]DVWRSQD YDJDQMD Q Hd¥ kdmstahtne/ misgonstDse SD SR QDWL UXp
LOL DEOMMNH ]D UXNRYDQMH ORQpPLULPD $HQWHdloga WILY QL S|
PLNURYDOQRM SHUQLFL .XKLQM YV NoLri# koNdtBRtYuDN@ & dvd UQ L FLC

UDJ|GREOMD |]DJULMDYDQMD RG PLQ L PLQ X] GRSXawH
ciklusa).

U manjim obrocima pipetad 25 mLse isperenepoznatim uzorkom. Alikvot uzorka od 25

mL preneseVH X VYDNX RG Wtk spl2érakré&i@edi sa 75 mL Q, M HCI. U

VYDNX pD&X GRGD VH SR ND Srdikatdrwd ddd&jeRékd Qirse lpaidal N D W R
S+ YULMHGQRVW RVDRF I (tbWsBdmiiiRo VED]LPQRMURWIKRS L QL
pbbaX VH |DWLP GRGDMH P/ RWRSLQH b WRQIOHHYRJ aRVNDVIL
Svakom uzorku dodaje se 15 g uree, pokrije satnim staklom te zagrijava oko 30 minuta, dok
indikatorneSURPLMHQL.ERMX X aXWR

17



.RQWUROLUDQMH S+ YULMHGQRVWL RWRSLQH YD&QR MH ]
topljivosti taloga. KDOFLMHY RNVDODW WDOR&L VH X OX&QDWRP
YULMHGQRVWLPD RNVDODWQL LRQ VXGMHOXMH X SDUDOHO
NLVHOLQD 3RWUHEQR MH RVLIJXUDWL OX&QDWL PHGLM NDN
oNVDODWD &WR ]D SRVOMHGLFX LPD SURPMHQX ERMH PHWL

Svaku od otopinaY U X U D V Hkrdd @vagani O R QdaLnastavkom za odaiganje u
obrocima se dodaje ledeno hladna voda preneseostatak krutine UORQRILUSRPRI
staklenog@WDSLUD 1D NUDMX sehdpérsa2UoHrbkia oWV i AR thD ledeno
KODGQH YRGH 7DORJ VH VX3satX VXaAaLRQLNX QD fé&

¢ = >
. . by P :
» % . - ot T T ‘\ Y N

Slika 29 Pripremljeni uzorci prije zagrijavanja

18



Slika 210 Promjena boje uzorkaagrijavanjem

Slika2-11 Uzorak spreman za filtriranje lijevkom za odsis

19



Slika2 /RQpLUL VD WDORJRP X VXALRQLNX

o

Slika2- +ODYHQMH ORQpLUD X HNVLNDWRUX

(OHNWURJUDYLPHW WdnktktrdéieBakr HyLYDQMH

SRVWXSDN RGUHYLYDQMD

Platinske elektrodse isperwapsolutnim alkoholomR VX8 W XAaLRQLNX QD f& PL
elektrodu na svom satnom stakbhlade 15 minuta svaka svom eksikatoru, t&/ H L]YDaH

katoda 3SODWLQVNH HOHNWUR G &klétien 2 MK medapX LL MBMHRI b LIWHNUH E
UHDNFLML HOHNWUROL]JH QDVWD'R aND@ RO MR WIU FEEAAR 8§ W IHPAY L

PLMHADOLFX SRO GU&DpB ULSROSENpLI\UBDpE@RPED M D p D
(OHNW UR G HQOHGEDpV SMHddijuG D VH QH

Elektrode se uronek pDaX V RWRSLQRP WDNR GD RNR FP NDWRGF
pbLWDYR YU Ldkkiede (GD GRGLUXMX 3RGHVL VH PLMH&DOLFD

20



temperaturaod 60-70 °C. Od trenutka postizanja 50 & L] O XpH Y\DHW BDE3H Diklita.

Nakon isteka vremena kalo se uroninMR& GXEOMH X RWRSLQX 'ROD]L GF
EDNUD QDNRQ VALPRAWHP LAMWHRVLWL SRMDYRP PMHKXULUD (
]QDN GD MH HOHNWUROL]D JRWRYD RGQBM#®R igpivaded QD NELC
otopine. Zatimse S R Gelékiioda iz otopineLVSLUH GHVWLOLUDQR®tMRGRP X
seuroniudJ XJX pDaX RG P/ LVSXQMHQX G HBWHl©OddmO RP YRG
VH SRGLJQKXVIS|UEra&gigiBl¢ktrodeskinu irazdvoje. Katoda se ispere apsolutnim
DONRKRORP RVXaL PLQXWD QD VDWQRP VWDMOLE X VXaL
PLQXWDQID YID@BIOLWLpPpNRM YDJL

Elektroe VH pLVWH XUDQMDQMHP X YLVRNX pDaXNR{&zatm P/ LVS]
YRGRYRGQRP YRGRP GHVWLOLUDQRP YRGRP LVSLUX DSVI
VXaLRQLNX QD f & Worh ékslkatbré H VYDND X VY

Slika 214a;2-14b Vaganje te postavljanje na aparaturu platinske elektrode

21



Sika 2 D 30ODWLQVND HOHNWURGD QDNRQ HOHNWUROL]H V

vaganja

Slika 216a; 2.16 Ispiranjelektrode u HN®
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3. REZULTATI|I RASPRAVA

*UDYLPHWULMVNR RGUHYLYDQMH NRQFHQWUD

=37,4755¢ (masa posudice za vaganje i filtar papira)
=37,6140¢g (masa posudice za vaganije i filtar papira s talogorDMNG)
=0,1385¢g (masa taloga NDMG)

R U D] UM Hy HQdWiieinelijskEkoeficijenti

3.2. Gravimetrijsko RGUHYLYDQMH NRQFHQWUDFLMH NI

homogene otopine

ODVH SUD]QLK ORQpLUD

23



ODVD SXQLK ORQpLUD

5DpXQDQMHP UD]JOLNH SXQLK L SUD]J]QLK ORQpLUD GRELMH
RGUHyLYDQMH JDYLPHWULMVNRJ IDNWRUD GRELMH VH P
HNVSHULPHQWDOQD SRJUHAaND

24



33 (OHNURJUDYLPHWULMVNR RGUHYLYDQMH NRQF

9DJDQMHP NDWRGH SULMH L SRVOLMH HOHNWUROL]H GRELN

25



4. =$./-8y$.

*UDYLPHWULMVNH PHWRGH DQDOL]JH XEUDMDMX VH PHVyX
makrokvantitativnoj kemijskoj analizi. Zasnivaju se na mjerenju mase, dok se princip rada
WHPHOML QD RGMHOMLYDQMX DQDOLWD L] PDWUWzFH X]RL
WDORaQH JUDYLPHWULMVNH PHWRGH X RYRP UDGX F
Elektrogravimetrija je metoda u kojoj elektrolizom dolazi do potpune oksidacije ili redukcije
DQDOLWD X SURGXNW SR]QDWRJ VDVWDYD balekibdalL SURG
UDGQRM HOHNWURGL 8 VNORSX R Ydnhdertrac(abikialdcyd, PHW UL M
GRN MH NRQFHQWUDFLMD EDNUD RGUHYHQD HOHNWURJUD®
WDORAQRP RHWRCGR®QLP UHDJH Q dhiy BokGel IBridettacijd RalcRaN V L P
RGUHYHQD PHWRGRP WDORA&HKQMN\LD KX RILVHHD IRQWR S DRHW
.RQFHQWUDFLMD EDNUD RGUHYHQD MH HOHNWURJUDYLPL}
HOHNWURGH 8 HNVSHULPHQW X DMWH GNDR WRLGI WSHODDV LFQ. DN B GR
NRQFHQWUDFLMX VDPRJ PHWDOD RGUHYHQD MH L HNVS
RGUHYyLYDQMD NDOFLMD WDORAHQMHP L] KRRRFHQYH RM RIS
HOHNWURJUDYLPHW Uljérélativihad B DUWDHPNODO RGUHYHQ
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[9-%3A220q]
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6. PRILOZI

Prilogl- VQLPDN SURYRYHQMD HNVSHULPHQWD *UDYLPHWULM\

Prilog 2- VQLPDN SURYRYHQMD HNVSHULPHQWD *UDYLPHWULM
WDORAHQMHP L] KRPRJHQH RWRSLQH

Prilog3+VQLPDN SURYRYHQMD HNVSHULPHQWD (OHNWURJUDY
bakra
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