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Versuch 2: Calcium

In dieser Analyse soll Calcium gravimetrisch bestimmt werden. Zu diesem Zweck werden 3 Porzellantiegel bis zur Massekonztanz erhitzt. 

Nun gibt man 25mL der zu analysierenden Lösung in ein Becherglas und verdünnt sie auf 200mL. Anschließend werden zuerst 5mL konzentrierte Salzsäure und dann der Indikator Methylorange zugesetzt. Erst dann gibt man Ammoniumoxalat in die Lösung. 

Die Salzsäure wird hinzugegeben, damit das Oxalat in der Lösung nicht im Überschuss vorliegt und somit gleich nach der Zugabe fällt. 
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So liegt es als Oxalsäure vor, die nach und nach durch Ammoniak, welches man der Probe zusetzt. deprotoniert wird. Dies geschieht so lange, bis die Oxalsäure völlig neutralisiert ist, der Indikator also umschlägt. Bei diesem Vorgang fällt langsam das gesamte Calcium als Calciumoxalat.
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Nachdem man die Lösung nun einige Stunden stehen gelassen hat wird sie durch die Porzellantiegel abgenutscht. 

Die Porzellantiegel werden nun erst ca. eine halbe Stunde im Trockenschrank getrocknet und anschließend langsam im Muffelofen auf 500°C erhitzt. Würde man sie schneller erhitzten, so wäre es möglich, dass sich im Niederschlag zu schnell Gase bilden, welche beim spontanen entweichen den Niederschlag aus dem Tiegel heraussprengen. 

Dabei wird Calciumoxalat in die Wägeform Calciumcarbonat überführt. 
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Berechnung:
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Aus diesen Daten lässt sich der Gravimetrische Faktor berechnen. 
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Nachdem die Tiegel wieder Massekonstant waren ergaben sich folgende Gewichte für den Niederschlag. 

	Tiegel
	Gewicht vorher
	Gewicht nachher
	Differenz

	1
	19,6143
	19,7954
	0,1811

	2
	18,3463
	18,5273
	0,1810

	3
	19,1983
	19,3786
	0,1803

	Durchschnitt
	0,1808


Die Differenz multipliziert mit dem Gravimetrischen Faktor gibt die Masse Calcium in 25mL Probe an. Das Ergebnis muss also noch mit dem Faktor 4 korrigiert werden. 
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Die Probe enthielt also 289,6mg Calcium.

Kontrollfragen:

1) 
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2) Zuerst wird zu der Lösung von Oxalat konzentrierte Salzsäure gegeben. Dadurch wird die verhältnismäßig schwache Oxalsäure aus ihrem Salz vertrieben und liegt protoniert vor. Nun gibt man nach und nach Ammoniak hinzu, wodurch der pH-Wert der Lösung steigt. Die Oxalsäure wird also deprotoniert, wodurch sie als Dianion vorliegt und mit den Calcium fallen kann. Hierdurch wird eine Fällung aus homogener Lösung erreicht.

3) Der Überschuss an Oxalsäure ist minimal, da das Oxalat-Ion erst in der Lösung durch Zugabe von Ammoniak erzeugt wird. 

4) Die Fällung wird in etwa von pH=4,5 bis pH=6 durchgeführt. Der 2. pKs-Wert der Oxalsäure liegt bei 4,26, so das bei pH=6 ein großer Teil der Oxalsäure deprotoniert vorliegt.

5) Der Indikator wird benutzt, um den pH-bereich von 4,8-6 anzuzeigen. Ist der pH-Wert kleiner, so würde das Oxalatanion protoniert vorliegen und so nicht mit dem Calcium fallen können. Würde der pH-Wert steigen, so würden mehr OH- Ionen in der Lösung vorliegen, wodurch ebenfalls Ca(OH)2 ausfallen würde. 

6) Das Ziel einer Gravimetrischen Analyse ist ein extrem reiner Feststoff mit einer exakten Zusammensetzung. Dies wird besonders durch eine Fällung aus homogener Lösung erreicht. Dabei wird das Fällungsreagenz langsam in der Lösung erzeugt. Die geschieht bei der Zugabe des Ammoniaks. Oxalsäure wird deprotoniert und kann als Dianion mit Calcium fallen. Dadurch, das der Ammoniak langsam hinzugegeben wird ist die relative Übersättigung klein. So können sich perfekte, große Kristalle bilden, die wenige bis keine Fremdionen eingeschlossen haben.

7) 
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8) Eine andere mögliche Wägeform des Calciums ist das Calciumoxid. Dies hat jedoch einen wesentlich großeren gravimetrischen Faktor, wodurch die analyse ungenau werden würde.
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9) Würde man die Tiegel gleich zu Beginn einer Temperatur von 500°C im Muffelofen aussetzen, so würde das Wasser in dem Feststoff spontan verdampfen, wodurch Risse oder Abspliterungen in dem Kuchen auftreten können. Ein genaues auswiegen ist so nicht mehr mögich.

10) Es stören die meisten Metallkationen, da diese mit Oxalsäure ebenfalls einen Niederschlag bilden. Außerdem Stören Anionen die Calcium fällen, speziell sind das Phosphat und Fluorid.

11) Calcium wird mit Oxalat gefällt und anschließend abfiltriert und gewogen. Nun lößt man den Niederschlag in konzentrierter Salzsäure. Die So entstandene Oxalsäure kann mit kaliumpermanganat unter Entwicklung von Kohlenstoffdioxid titriert werden.

12) Pro Versuch können 62,5mg – 75mg Calciumionen in der Lösung vorliegen. 
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