التحليل ألوزني Gravimetric Analysis
يتضمن التحليل ألوزني تفاعل المادة المطلوب تحليلها مع كاشف كيميائي معين وهو العامل المرسب حيث يكون الناتج له قابليه ذوبان محدودة فبعد إجراء الترشيح والعمليات الأخرى كالتجفيف والحرق توزن المادة الصلبة المترسبة والمعلومة التركيب الكيميائي.

الحسابات في التحليل الوزني:

إن التحليل الكيميائي الوزني يعتمد على وزن شيئين أثنين وهما : النموذج الاصلى والمادة المراد تعيينها ومن ثم الربط بين الاثنين لايجاد النسبة المئوية  أو التركيز للمادة التي نحن بصدد تعيينها . في كثير من الإحيان لا يمكن وزن المادة المراد تعيينها مباشرة أثناء التحليل ، بل أن التحليل ينتج مادة آخرى توزن ومن ثم يربط وزنها بوزن المادة المراد تعيينها . إن هذا الربط يتم بواسطة معامل القياس  الوزني أو يسمى أحياناً العامل الكيميائي أو العامل الوزنى
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[image: image7.wmf]العامل الكيميائى    = 

مثال (1)

ما عدد جرامات الكلوريد الموجودة في 0.204 جرام من راسب كلوريد الفضة؟

وزن الكلوريد = وزن الراسب × العامل الكيميائى
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             = 0.0505 جرام

مثال (2)

ما هي معاملات القياس الوزنية  التي تستعمل لتحويل الحديد إلى كل من
Fe2O3  ، Fe3O4  ، Fe7S8
الحل :يلاحظ أن ذرة الحديد هي الذرة المشتركة بين المادة المعروفة والمادة المجهولة . عليه من الممكن وضع صيغة العامل الوزني كالآتي:

العامل الوزنى لتحويل الحديد إلى
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العامل الوزني لتحويل الحديد إلى

 = 1.382
العامل الوزني لتحويل الحديد إلى
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من المثال (2) المذكور حله أعلاه يمكننا وضع قواعد عامة لتعيين العامل الوزني وهي كالآتي:

1- إن معامل القياس  الوزني يجب أن يحتوي على الصيغة الكيميائية للمادة المراد تعينها في البسط والصيغة الكيميائية للمادة المعلومة أو المعروفة في المقام.

2- إذا كانت هناك ذرة مشتركة (ما عدا الأوكسجين) بين الصيغتين في البسط وفي المقام فإنه علينا أن نضرب البسط أو المقام أو كليهما برقم ما أو رقمين مختلفين بحيث يكون عدد هذه الذرة المشتركة متساوياً في البسط وفي المقام.
3- أما إذا لم تكن هناك ذرة مشتركة بين البسط والمقام ( ما عدا الأوكسجين) فإن العامل الوزني يمكن إيجاده باستعمال العلاقة التالية:
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العامل الوزني (أو العامل الكيميائي) = 

إن العامل الوزني ذو أهمية كبيرة في إيجاد النسبة المئوية في التحاليل الكمية الوزنية ، فمن المعروف أن النسبة المئوية لأية مادة مثلا المادة س هي:
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اذا فالعامل الوزني هو لتحويل وزن الراسب إلى ما يعادله من وزن المادة س حيث أنه يساوي:
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أو يمكن تطبيق القواعد المذكور أعلاه لإيجاد قيمة العامل الوزني إن الجدول التالي يمثل لنا بعضًا من القيم التي يمكن استخراجها لبعض العوامل الوزنية:

	المادة المراد تحليلها
	المادة الموزونة
	العامل الوزني

	BiCl3
	Bi2O3
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	KNO3
	K2PtCl6
	2 × الوزن الجزيئي لـ KNO3
الوزن الجزيئي لـ K2PtCl6


	K3PO4
	K2PtCl6
	2 × الوزن الجزيئي لـ K3PO4
3x الوزن الجزيئي لـ K2PtCl6


	P2O5
	Mg2P2O7
	الوزن الجزيئي لـ P2O5
الوزن الجزيئي لـ Mg2P2O7



مثال (3) : ما هي النسبة المئوية للفسفور الموجود في نموذج من فوسفات وزنه 0.68 جم تم ترسيبه على شكل  MgNH4PO4   وإحراقه إلى  Mg2P2O7 الذي كان وزنه 0.435 جم؟

الحل:
النسبة المئوية للفسفور = وزن الراسب x معامل القياس الوزنى  X100

وزن النموذج الاصلى

                                       = 0.435x 0.278  X 10


0.68

                                       =        17.8 %

مثال (4): نموذج يزن 0.4جم يحتوي على خليط من كبريتات البوتاسيوم  K2SO4 وكبريتات الصوديوم Na2SO4  فقط، تم تحليله وإذابته ومن ثم رسبت الكبريتات على شكل كبريتات البار يوم BaSO4 . إن وزن كبريتات البار يوم كان 0.576جم أحسب النسبة المئوية لكل من كبريتات الصوديوم وكبريتات البوتاسيوم في النموذج.

الحل:

بما أنه لدينا مجهولان اثنان فعلينا أن نكتب معادلتين أثنين للحل كالآتي:

وزن كبريتات الصوديوم + وزن كبريتات البوتاسيوم = 0.4جم وكذلك 

(وزن كبريتات البار يوم من كبريتات الصوديوم) + ( وزن كبريتات البار يوم من كبريتات البوتاسيوم) = 0.576جم 

أو 

(وزن كبريتات الصوديوم ×                         ) + (وزن K2SO4 ×                          )

= 0.576 جم

أو

(وزن Na2SO4 ×                         ) + (وزن K2SO4 ×                          ) = 0.576

ولكن من المعادلة الأولي يمكن إيجاد:

وزن Na2SO4 = 0.4 – وزن K2SO4
حيث يمكن تعويضه في المعادلة الأخيرة للتخلص من أحد المجهولين:

[(0.4 – وزن K2SO4) ×               ] + [وزن K2SO4  ×            ] = 0.576 جم
وعند حل هذه المعادلة نجد أن :

وزن K2SO4   = 0.268 جم

وعلية فإن النسبة المئوية لهذه المادة في النموذج الأصلي هي :

K2SO4   % =              × 100 = 67%

فإن النسبة المئوية للمادة الأخرى وهي Na2SO4  تساوي:

100 – 67 = 33%

الترسيب في التحليل ألوزني:

يتصف الراسب في التحليل الوزني ببعض الصفات منها:

1- أن تكون بلورات الراسب ذات حجم مناسب بحيث يمكن ترشيحها من دون أن تحوي على كمية قليلة من محلول الترسيب.

2- ان يكون الراسب خالياً من الملوثات.
3- أن لا يتأثر الراسب بحرارة التجفيف.
4- أن تكون عملية الترسيب إنتقائية.
5- أن تعطي الكمية القليلة من المادة المطلوب تحليلها وزناً كبيراً من الراسب لتقليل الأخطاء التجريبية الناتجة من عمليتي الترشيح والوزن.
 ميكانيكية الترسيب:

إن الراسب المستعمل في التحليل الوزني يتكون بعمليتين بحيث تتكون جسيمات صغيرة جداَ تسمى النوى وتنمو هذه النوى بالعملية الثانية لتكوين جسيمات أكبر ولا يمكن ملاحظة هذه النوى إلا بعد فترة زمنية تسمى فترة ظهور الراسب وهي الفترة الواقعة بين إضافة العامل المرسب وظهور الراسب . تختلف هذه الفترة باختلاف الرواسب وتتراوح من أجزاء الثانية لكلوريد الفضة إلى بضع  دقائق في حالة كبريتات البار يوم.

إن نمو النوى لغرض تكوين الراسب يعتمد على ذو بانية الراسب وعلى ظروف الترسيب وعلى سيبل المثال عندما تكون الذوبانية مناسبة ( غير قليلة جداً) يتكون عدد قليل من النوي ويستهلك بعدئذ معظم العامل المرسب في نمو النوى وبذلك يتكون راسب بلوري وتكون هذه البلورات نقيه وملائمة للترشيح. أما عندما تكون ذوبانيه الراسب قليلة جداً يتكون عدد كبير من النوي ويتكون بعدئذ الراسب بتراكم هذه النوى وبذلك يعد الراسب المتكون راسباً بلورياً ناعماً أو راسباً غير بلوري.

التعمير:

إن تعمير الراسب الذي يحدث خلال عملية تسمى بالهضم وهي عملية إبقاء الراسب بتماس مباشر مع السائل الأصلي عند درجة حرارة عالية لفترة معينة تتراوح من بضع دقائق إلى عدة ساعات يعمل على نمو البلورات الأولية باندماجها  وترتيب الأيونات في البلورات وبالتالي تكوين بلورات بشكلها الكامل ذات السطوح الملساء

التبعثر:

إن عملية التبعثر هي عكس عملية تخثر الراسب وهي العملية التي تتكسر فيها الجسيمات الكبيرة التي تكون سهلة الترشيح إلى جسيمات صغيرة صعبة الترشيح. تحدث هذه العمليات عادة في الرواسب الغروية عند استعمال ظروف معاكسة لعملية تخثر الراسب أوعند غسل الراسب بماء أو محلول الكتروليتي. فعلى سبيل المثال يتبعثر راسب كلوريد الفضة عند غسله بالماء وذلك لأن سطح جسيمات كلوريد الفضة يحاط بطبقتين من أيونات ممتزة وكما يلي:

NO3-                                        AgCl     Cl-  ……. Na+ …….    Ag+ AgCl 
تزال الأيونات السالبة عادة مثل NO3-,Cl- عندما يغسل الراسب بالماء من فوق سطح الراسب أكثر مما تزال الأيونات الموجبة وبذلك تحمل جسيمات AgCl شحنه موجبة في الطبقتين مثل Na+,Ag+ مما يتسبب تنافر الجسيمات وتبعثر الراسب ولهذا السبب يغسل راسب كلوريد الفضة بمحلول مخفف من حامض النيتريك الذي يقوم بتجهيز عدد كافي من الأيونات الموجبة والسالبة ويصبح بذلك عدد الأيونات السالبة مساوياً لعدد الايونات الموجبة على سطح جسيمات الراسب وهذا يمنع حدوث عملية التبعثر . وعموماً يمكن إتباع بعض الخطوات لمنع التبعثر مثل غسل الراسب بمحلول الكتروليتي مناسب او غسل الراسب بحامض مخفف أو محلول ملح الامونيوم أو إضافة كمية ضئيلة من الجلاتين .

تلوث الراسب:

يتلوث الراسب أثناء التحليل الوزني بسبب ترسيب مواد غريبة مع الراسب المطلوب تحليله وذلك عندما يكون ثابت حاصل ذوبان رواسب المواد الغريبة مساوياً تقريباً ثابت حاصل ذوبان الراسب المطلوب تحليله .يحدث تلوث للرواسب المطلوب تحليلها بسبب وجود شوائب معها نتيجة للترسيب المشارك أو للترسيب اللاحق .

الترسيب المشارك :

يعد الترسيب المشارك مشكلة معقدة في التحليل الوزني حيث يتضمن جميع التلوثات التي تحدث خلال تكوين الراسب المطلوب تحليله.

يمكن توضيح بعض ميكانيكيات تلوث الراسب الناتج من الترسيب المشارك بالشكل التالي:

1- الترسيب الحقيقي :

ترتفع ذوبانية المادة الملوثة عند تكوين الراسب الرئيسي المطلوب تحليله وبذلك تختلف بلورات الراسب الرئيسي عن بلورات المادة الملوثة بتركيبها الهندسي ولهذا يتكون خليط ذو نوعين من البلورات . لا يمكن تقليل التلوث الحاصل من الترسيب الحقيقي بواسطة الهضم أو الغسل ولا يمكن الاستعانة بعملية إعادة الترسيب لتقليل هذا النوع من التلوث اذ لا يمكن إذابة المواد الملوثة بشكل كامل . ولمنع حدوث هذا التلوث يمكن استعمال طرق فصل ملائمة قبل البدء بالترسيب .

2- الاحتواء : 

عندما يتكون الراسب بطريقة ما تنمو بلوراته حول جزء من المحلول الاصلي يؤدي ذلك لاحتواء الراسب على شوائب ذائبة داخل البلورات . يمكن ان تعمل عملية التعمير على تقليل حدوث هذا النوع من التلوث حيث يؤدي التعمير إلى تكوين بلورات متكاملة الشكل .

3- الامتزاز :

أن ظاهرة الامتزاز هي أحد المشاكل التي تسبب حدوث تلوث على سطح بلورات الراسب . ويحدث ذلك في الغالب عند إضافة وفره من ايونات مشتركة في المحلول خلال وبعد الترسيب لتحسين ذوبانية الراسب بحيث تكون ملائمة في البناء البلوري له. وبذلك تتكون طبقتين ممتزتين وهي التي تسبب حدوث تلوث للراسب . يمكن إتباع وسائل عديدة لغرض تقليل حدوث تلوث الرواسب نتيجة للامتزاز منها : الترسيب من محاليل ساخنة ، الترسيب من محاليل مخففة ، هضم الراسب وغسل الراسب وإعادة الترسيب .

الترسيب اللاحق:

يحدث التلوث بالترسيب اللاحق إذ تترسب المواد الملوثة بعد إكمال الترسيب الرئيسي ( أي بعد تكون الراسب الرئيسي المطلوب تحليله ). يزداد التلوث بالترسيب اللاحق كمياً مع الزمن وتزداد سرعة التلوث بالترسيب اللاحق في درجات حرارية عالية .

لغرض تقليل حدوث التلوث بالترسيب اللاحق يمكن إجراء ما يلي:

ترشيح الراسب بسرعة بعد أكمال الترسيب أو فصل الملوثات المحتملة قبل إجراء عملية الترسيب أو حجب الملوثات وهي في المحلول . ويمكن استخدام الترسيب اللاحق في حالة المحاولة لفصل ايونين بعضهما عن بعض اعتمادا على الاختلاف في سرعة تكوين راسبيهما . على سبيل المثال يمكن فصل ايون النحاس من ايون الخارصين على هيئة كبريتيدات إذ يترسب كبريتيد النحاس مباشرة وبذلك يمكن فصله بسرعة بالترشيح ويترسب بعدئذ كبريتيد الخارصين ببطء كما يمكن فصل ايون الكالسيوم عند ايون المغنسيوم إذ يترسب اوكزالات الكالسيوم قبل اوكزالات المغنيسيوم ويفصل بالترشيح أولا ثم يترسب اوكزالات المغنيسيوم الموجودة في الرشيح بعد فترة زمنية معينة.

الترسيب من محلول متجانس :
يضاف عادة محلول العامل المرسب ببطء إلى محلول مخفف وساخن من المادة المطلوب ترسيبها وتحليلها فعندما تتلامس أول قطرة من محلول العامل المرسب مع سطح النموذج يؤدي ذلك إلى حدوث تركيز عال نسبياً في مكان ما في المحلول ويحصل بذلك ما يسمى بدرجة فوق الاشباع الموضعية ويؤدي ذلك إلى تكوين عدد كبير من البلورات الأولية ذات الحجم الصغير ينتج عنه تكوين راسب بلوري ناعم أو راسب غير متبلور ما لم يرج الخليط بالتحريك .

يستخدم الترسيب من محلول متجانس للتغلب على هذه المشكلة ففي هذا النوع من الترسيب ينتج العامل المرسب ببطء وبانتظام وبشكل متجانس في المحلول من تفاعل كيميائي معين يحدث في المحلول إما عن طريق تحلل مائي لمادة ما أو من تفاعل مادتين كما هو واضح من الأمثلة التالية:

(أ) تكوين العامل المرسب بالتحلل المائي :

1- التحلل المائي لليوريا: 

بالتحلل المائي لليوريا ينتج امونيا على وفق التفاعل التالي:


وعلية ينتج محلول الامونيا الذي يمكن استعماله في ترسيب  Fe3+,Al3+.

1- التحلل المائي لبعض الأملاح العضوية :

بالتحلل المائي لثنائي مثيل الكبريتات وثلاثي ايثيل الفوسفات ينتج كبريتات وفوسفات على التوالي على وفق التفاعلين :



ولهذا يمكن استعمال الكبريتات لترسيب البار يوم والفوسفات لترسيب المغنيسيوم .

3- التحلل المائي لثايو استاميد :

بالتحلل المائي لثايو استاميد ينتج كبريتيد على وفق المعادلة التالية :



ويستعمل الكبريتيد لترسيب الكادميوم 

(ب) تكوين العامل المرسب من تفاعل مادتين :
من العوامل المرسبة الناتجة من تفاعل مادتين مثل

1- ثنائي مثيل جلايوكسيم 
                                                             CH3-C=N-OH


                                                             CH3-C=N-OH
ويستخدم لتحليل وترسيب النيكل والبلاد يوم. 

2- 1- نيتروزو-2- نفثول
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ويستخدم لترسيب الكوبالت
ظروف الترسيب والتحليل:

يمكن توضيح القواعد العامة للظروف المثالية اللازمة للترسيب المستخدم في التحليل الوزني بالشكل التالي:

1- يجب أن يجري الترسيب في محاليل مخففة مما يؤدي إلى تقليل الخطأ الناتج من الترسيب المشارك.

2- يجب مزج المحلول عن طريق الرج الثابت مما يساعد على نمو البلورات الكبيرة المنتظمة. وللتأكد من اكتمال الترسيب يجب إضافة كمية فائضة من العامل المرسب.

3- يجب أن يجري الترسيب في محاليل ساخنة حيث يتكون راسب مستقر من درجة حرارة عالية علما أن هذا لا يكون صحيحا في حالة العديد من العوامل المرسب العضوية.

4- يجب أن يتم هضم الراسب البلوري لفترة طويلة في حمام بخاري لتجنب مشكلة الترسيب المشارك.

5- يجب أن يغسل الراسب بمحاليل مخففة علما أن الماء لوحده يسبب تبعثرا للراسب.

6- لتجنب مشاكل الترسيب المشارك والترسيب اللاحق ينصح بإجراء عملية إعادة الترسيب.

غسل الراسب:

إن الغرض من غسل الراسب هو لإزالة الملوثات من على سطح الراسب ويعتمد تركيب محلول الغسيل على مدى حدوث التبعثر للراسب لهذا نتجنب استعمال الماء لوحده كمحلول غسيل. يستعمل عادة محاليل الكتروليتية قوية للغسيل ولهذه المحاليل أيون مشترك مع الراسب وبذلك تقلل الأخطاء الناتجة من الذوبانية والتي يمكن لها أن تتبخر بسهولة ولا تؤثر على وزن الراسب. ولهذا يمكن استعمال محاليل أملاح الامونيوم كمحاليل للغسيل وتفضل أن تكون ساخنة.

يمكن تصنيف محاليل الغسيل إلى ثلاثة أصناف:

1- محلول يمنع حدوث تكوين راسب غروي الذي ينفذ خلال مسامات ورقة الترشيح كمحلولNH4 NO3 حيث يستعمل لغسل Fe(OH)3
2- محلول يخفض من  ذوبانية الراسب مثل الكحولات

3- محلول يمنع حدوث التحلل المائي لأملاح الحوامض والقواعد الضعيفة.

حرق الراسب:

ربما يحتوي الراسب على ماء ممتز أو محتوى أو يحتوي الراسب على ماء تبلور. تعتمد درجة حرارة الحرق على معلومات الصفات الكيميائية للمادة وأن التسخين يجب أن يستمر لحين الحصول على وزن ثابت.

تطبيقات التحليل الوزني

إن تقنية التحليل الوزني هي من أكثر التقنيات اتساعا في التطبيقات في الكيمياء التحليلية ويمكن تصنيف طرق التحليل الوزني الترسيبي على أساس أنواع العوامل المرسبة بالشكل التالي:

أ- عوامل الترسيب اللاعضوية:

إن هذه العوامل تؤدي إلى تكوين أملاح ضعيفة الذوبان أو أكاسيد مائية بحيث أن الراسب المتكون يمكن وزنه إما على هيئة ملح مثل AgCl وإما على هيئة أكسيد مثل Fe2O3وفي أدناه بعض الأمثلة المختلفة:

	العينة الكيميائية للراسب الذي يوزن
	العامل المرسب المستخدم
	الأيون المطلوب تحليله

	Fe2O3
	أمونيا
	Fe3+

	HgS
	كبريتيد الأمونيوم
	Hg2+

	BaSO4
	حامض الكبريتيك
	Ba2+

	AgCl
	نترات الفضة
	Cl-

	BaSO4
	كلوريد البار يوم
	SO42-

	Mg2P2O7
	كلوريد المغنيسيوم
	PO43-


ب- عوامل الاختزال:

لهذه العوامل القدرة على تحويل المادة المطلوب تحليلها إلى شكلها العنصري حيث توزن على هذا الشكل وفي أدناه بعض الأمثلة المختلفة:

	المادة المحللة
	عوامل الاختزال

	Se
	SO2

	Te
	SO2 + H2NOH

	Au
	H2C2O4

	Pt
	HCOOH

	Rh
	TiCl2

	Hg
	SnCl2


ج- عوامل الترسيب العضوية:

تشكل معظم هذه العوامل الترسيبية مع الأيونات الفلزية مركبات غير أيونية محدودة الذوبان في الماء وتكون ذائبة في مذيبات عضوية لذلك يمكن استعمالها لفصل الايونات الفلزية بواسطة الاستخلاص بالمذيب. وتعد هذه العوامل الترسيبية عوامل لتكوين معقدات وفيما يلي بعض الأمثلة المختلفة:

1-  8-هيدروكسي كوينولين (8- Hydroxy quinoline) ويسمى كذلك أوكسين وله التركيب الكيميائي التالي:
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أن الأيون العنصري( الفلزي) يرتبط بتلك الجزيئة عن طريق ذرة الأكسجين وذرة النيتروجين على سبيل المثل مع المغنيسيوم:
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2- ثنائي ميثيل جلايوكسيم Dim ethyl glyoxime  )      DMG)
إن هذا المركب هو مركب خاص على العكس من الأوكسين فهو يرسب فقط البلاد يوم Pd في الوسط ألحامضي ويرسب فقط النيكل من الوسط قليل الحمضية

إن هذا المرسب DMG يتحد مع أيون النيكل ليكون المركب ألتناسقي التالي:



                                                      C                C

                                                      N               N
                                                               Ni

                                                      N               N
                                                      C                C


د- عوامل الترسيب التي تنتج رواسبا شبيهة بالأملاح:

هناك عدد من المرسبات العضوية المهمة التي تنتج مركبات ضئيلة الذوبان حيث أن الرابطة التي تربط بين المرسب والمجموعة المترسبة هي رابطة أيونية الخواص ومن هذه المرسبات

1- رباعي فينيل يورون الصوديوم  Sodium Tetra phenyl boron)

(C6H5)4B-Na+
يستخدم لترسيب البوتاسيوم والأمونيوم.

2-البنزيدين (Benzidine)
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إن هذا المرسب يرسب الكبريتات من المحاليل خفيفة الحمضية على شكل C12H12N2H2SO4
3- الحوامض الأرسونية المعوضة (Substituted Arsonic Acids):

هذه الحوامض لها الصيغة التالية:



                                                           As = O


حيث R تمثل جذر عضوي كالفنيل أو البر وبيل.

لقد وجد أن عددا كبيرا من الحوامض الأرسونية تنتج رواسب شبيهة بالأملاح مع أيونات فلزية رباعية كالقصدير (Sn4+) , الزركونيوم (Zr4+) ، التيتانيوم (Ti4+) و الثور يوم (Th4+).

تحضير المحاليل القياسية

إن الكواشف المعطاة والتي توجد في المختبرات إما أن تكون على هيئة محاليل مركزة أو على هيئة مواد صلبة لذا من الضروري معرفة تحضير الكواشف في المحاليل المركزة والمواد الصلبة على هيئة محاليل مخففة بتراكيز مضبوطة.

1. تحضير المحاليل القياسية من المحاليل المركزة:
توجد المحاليل المركزة معبأة في قنان خاصة ثبت عليها لاصق ورقي (Label) يتضمن بعض المعلومات بصورة تقريبية علي المحلول لأنها مواد تجارية  ومن هذه المعلومات الكثافة (density) أو الوزن النوعي (Specific gravity) (ويفضل استعمال الوزن النوعي علي الكثافة لأنه يمثل نسبة خالية من الوحدات)والنسبة المئوية للكاشف في المحلول وصيغته الكيميائية ووزنه الجزيئي أو الفور مالي. ومن هذه المعلومات يمكن استخراج تركيز المحلول المركز ويكون التركيز المستخرج تقريبيا لأن المعلومات المستعملة في استخراجه تقريبية.

يؤخذ حجم معين من المحلول المركز ويخفف إلى الحجم المطلوب بالماء المقطر للحصول علي التركيز المرغوب ويكون أيضا تقريبيا.

وبصورة عامة تستخرج تراكيز المحاليل المركزة كما يلي:



2. تحضير المحاليل القياسية من المواد الصلبة:
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تمارين:

1/ جد معامل القياس الو زنى لإجراء التحويلات الحسابية التالية:   


المادة الموزونة
المادة المراد تحليلها
(1)       Al2O3                      إلى
               Al       
(2)          Zn2P2O7               إلى                ZnNH4PO4
    

(3)  MgNH4PO4.6H2O       إلى  Mg               

(4) Fe(SO4)(NH4)2SO4       إلى
Fe2O3
         (5)   Ni(C4H7N2O2)2           إلى                Ni   
2/حللت عينة من الحديد الخام وزنها (1.52) جرام وبعد إذابتها وترسيب الحديد فيها بالطرق المناسبة كان وزن أكسيد الحديد(III) Fe2O3 (1.35) جرام.احسب النسبة المئوية للحديد في الخام؟

3/ قنينة تحوى حمض البيركلوريك (( HClO4  كثافته (1.67) جرام/مللتر ونسبة الحامض فيه 70%) ) ووزنه الجزيئي 100.5) ) ،بين بالحسابات كيف يمكن تحضير لترين من الحامض بتركيز (1M ) من المحلول المركز ؟

4/ محلول حامض الفسفوريك (H3PO4 ) وزنه النوعي (1.75 ) ونسبة الحامض فيه 88%) ) ووزنه الجزيئي 98) ) ، كيف يمكن تحضير (500 ) مللتر بتركيز (0.2N ) من المحلول المركز ؟
5/ بين بالحسابات كيف يمكنك تحضير (0.1N) من  محلول كربونات الصوديوم وفى (250) مللترا من المحلول؟

التجربة الأولى: تقدير ماء التبلور في كلوريد الباريوم المائي
نظرية التجربة:
   كلوريد الباريوم المائي يفقد كل ماء التبلور عند تسخينه عند درجات حرارة أعلى منº100 م.
حيث أن كلوريد الباريوم اللامائى يكون غير متطاير وثابت جدا عند درجات الحرارة العالية.
                                xH2O  +   BaCl2              BaCl2.xH2O
الطريقة:
1- أوزن بوتقة فارغة نظيفة وجافة .
2- ضع في البوتقة 1.0- 1.5جرام من كلوريد الباريوم المائي.
3- سخن البوتقة إما:
            ا-بالتسخين على لهب بسيط لمدة خمس دقائق ثم بمرور الوقت اجعل اللهب يزداد
             اشتعالا حتى يصل قاع البوتقة لدرجة الاحمرار وعندئذ اترك اللهب لمدة عشر 

             دقائق.

                ب- ضع البوتقة في فرن التجفيف عند درجة حرارة 100- 115º م لمدة نصف

                ساعة.

4- دع البوتقة تبرد لمدة 5- 10 دقائق في المجفف ثم أوزنها.

الحسابات:

وزن البوتقة فارغة                                     =                 X جم
وزن البوتقة فارغة + الملح المائي                  =                 Y جم
وزن البوتقة فارغة + الملح بعد التجفيف           =                 Z جم
وزن الملح المائي                                       =                X -Y جم
وزن ماء التبلور الموجود بالملح                     =                Z -Y جم
        وزن الملح المائي بالعينة( Y-X جم)__________وزن ماء تبلور(Y-Zجم)
        الوزن الجزيئي للملح(244 جم/مول)__________ A

                                    A= وزن ماء التبلور الموجود في الوزن الجزيئي للملح

  = 244 X(Y-Z)
                                                (Y-X )
                                       =
        عدد جزيئات ماء التبلور =   A    باعتبار ان الوزن الجزيئي للماء=18


                        18

                              =........... (يقرب الرقم إلى اقرب عدد صحيح)
التجربة الثانية: تعيين ايون الكلوريد على هيئة كلوريد الفضة
نظرية التجربة:
    المحلول المائي لايون الكلوريد يجب أن يضاف إليه حمض النتريك المخفف لكي يمنع ترسيب

أملاح الفضة مثل الفوسفات أو الكربونات التي تترسب مع الأوساط المتعادلة،وكذلك أيضا لجعل
راسب كلوريد الفضة أكثر قابلية للترشيح.

    يجب أيضا إضافة زيادة من محلول نترات الفضة بعد تمام الترسيب وذلك لضمان عدم إذابة الراسب.
                                  (s) AgCl              Cl-+Ag+
    الراسب عند الترسيب يكون غروائيا ويمكن تحويله إلى الصورة المتجبنة بتسخين المحلول وتقليب المعلق بشدة.راسب كلوريد الفضة حساس للضوء وخاصة المباشر حيث يتكسر الراسب إلى الفضة والكلوريد.
الطريقة:
1-أوزن بدقة حوالي ( -0.2 (0.5 حرام من كلوريد الصوديوم الصلب وضعها في كاس سعة

   -250 350 مل مزود بمحرك زجاجي. .

2- أضف حوالي 100 مل من الماء المقطر ،ثم قلب حتى يذوب الملح ثم أضف 1مل من حمض النتريك المركز.
3- أضف للمحلول على البارد وببطء مع التقليب المستمر 20 مل من محلول نترات الفضة
    (0.1N) .
4- سخن المحلول المعلق حتى الغليان مع التقليب المستمر ودع المحلول ساخنا عند هذه 
   الدرجة حتى يتجمع الراسب في قاع الكأس ويكون المحلول العلوي رائقا.

   5- تأكد من تمام الترسيب بإضافة بضع قطرات من محلول نترات الفضة بحيث تتحرك

على جدار الكأس وملاحظة تلامسها مع السائل العلوي فإذا لم يتعكر فان هذا يدل على

تمام الترسيب.أما إذا حدث تعكر فمعنى ذلك انه لم يحدث ترسيب كامل ولذلك يلزم 

إضافة نترات الفضة مرة أخرى ثم الكشف عن تمام الترسيب.

2- رشح الراسب في بوتقة ترشيح موزونة مسبقا ثم اغسل الراسب بمحلول مخفف جدا من حمض النتريك (3 مل/لتر).

    7- جفف بوتقة الترشيح وبها الراسب في فرن التجفيف عند درجة حرارة 125-135º م لمدة 

        نصف ساعة.

    8- برد البوتقة في مجفف ثم أوزنها.
الحسابات:

وزن ملح الكلوريد                                      =                 x جم
وزن بوتقة الترشيح  فارغة                           =                 Y جم
وزن بوتقة الترشيح + الراسب بعد التجفيف       =                 Z جم
وزن الراسب                                            =                Y -Z جم
          النسبة المئوية للكلوريد= وزن الراسبXمعامل القياس الوزنى X 100%


وزن النموذج الاصلى
                                     =
(Z-Y) X 0.2474 X 100%
                           
X                                               = ................. %
التجربة الثالثة: تقدير ايون الرصاص على هيئة كرومات الرصاص
نظرية التجربة:
    هذه الطريقة من أدق الطرق لتعيين ايون الرصاص، حيث أن البلورات المترسبة كبيرة نسبيا وسهلة الترشيح.
                                  (s) PbCrO4              Pb2++CrO42-
    الطريقة:
1-أوزن بدقة حوالي ( -0.3 (0.4 جرام من ملح الرصاص(نترات أو خلات الرصاص)             وضعها في كاس سعة -250 350 مل مزود بمحرك زجاجي. .

2- أذب الملح في  حوالي 100 مل من الماء المقطر ،ثم قلب حتى يذوب الملح ثم أضف 5مل من حمض  الخليك المخفف.
3- سخن المحلول لدرجة الغليان ثم أضف 15 مل من محلول كرومات البوتاسيوم .
4- أغلى بلطف لمدة 5- 10 دقائق أو حتى يتجمع الراسب أسفل الكأس.
5- رشح الراسب في بوتقة ترشيح موزونة مسبقا ثم اغسل الراسب بمحلول مخفف 

    وساخن من خلات الصوديوم.

     6- جفف بوتقة الترشيح وبها الراسب في فرن التجفيف عند درجة حرارة 125-135º م لمدة 

        نصف ساعة.

3- برد البوتقة في مجفف ثم أوزنها.

الحسابات:

وزن ملح الرصاص                                    =                 x جم
وزن بوتقة الترشيح  فارغة                           =                 Y جم
وزن بوتقة الترشيح + الراسب بعد التجفيف       =                 Z جم
وزن الراسب                                            =                Y -Z جم

        النسبة المئوية للرصاص= وزن الراسبXمعامل القياس الوزنى X 100%


وزن النموذج الاصلى

                                     =
(Z-Y) X 0.6409 X 100%
                           
x
                                     =

                            = ..................... %

التجربة الرابعة: تقدير ايون النيكل على هيئة ثنائي مثيل جلايوكزيم النيكل
نظرية التجربة:
     يكون النيكل متراكبا مع ثنائي مثيل جلايوكزيم ويذوب هذا المتراكب في الأحماض المعدنية وكذلك في المحاليل الكحولية والماء الساخن ولكن هذا المتراكب يترسب في المحاليل الامونيومية القلوية الضعيفة.

    الكاشف ثنائي مثيل جلايوكزيم لا يذوب في الماء ولكنه يضاف لترسيب ايون النيكل على هيئة محلول كحولي مخفف(1%).

    لترسيب النيكل كميا يضاف الكاشف للمحلول المحمض من ملح النيكل ثم تضاف الامونيا المخففة لجعل المحلول قلويا ضعيفا.

                                2H++Ni(DMG)2                Ni2++2DMG
الطريقة:
1-أوزن بدقة حوالي ( -0.3 (0.4 جرام من ملح النيكل وضعها في كاس سعة400  مل 
  مزود بمحرك زجاجي. .

2-أذب الملح في قليل من الماء المقطر و أضف له حوالي 5مل من حمض الهيدروكلوريك 

   المخفف(1:1) ثم خفف بالماء المقطر إلى 100 مل.
3- دفء المحلول ثم أضف 20 مل من كاشف ثنائي مثيل جلايوكزيم وسخن المحلول لدرجة
    70- 80º م ثم أضف محلول الامونيا (1:4) نقطة نقطة مع التقليب المستمر حتى يحدث 

    الترسيب.
4- سخن المحلول لدرجة70- 80º م ودع المحلول ساخنا عند هذه الدرجة حتى يتجمع
   الراسب في قاع الكأس ويكون المحلول العلوي رائقا.

5-رشح الراسب في بوتقة ترشيح موزونة مسبقا ثم اغسل الراسب بماء مقطر بارد.
     6- جفف بوتقة الترشيح وبها الراسب في فرن التجفيف عند درجة حرارة 110-120º م لمدة 

        نصف ساعة.

    7- برد البوتقة في مجفف ثم أوزنها.

الحسابات:

وزن ملح النيكل                                         =                 x جم
وزن بوتقة الترشيح  فارغة                           =                 Y جم
وزن بوتقة الترشيح + الراسب بعد التجفيف       =                 Z جم
وزن الراسب                                            =                Y -Z جم
          النسبة المئوية للنيكل   = وزن الراسبXمعامل القياس الوزنى X 100%


وزن النموذج الاصلى
                                     =
(Z-Y) X 0.2042 X 100%

                           
x
                           =

                           = ..................... %

التجربة الخامسة: تقدير ايون الحديد على هيئة أكسيد الحديد(III)

نظرية التجربة:
       يعالج المحلول الذي يحتوى على ملح الحديد بزيادة قليلة من محلول الامونيا لكي يترسب هيدروكسيد الحديد(III) والذي يتحول بالحرق إلى أكسيد الحديد(III).

                                3NH4Cl+Fe(OH)3                FeCl3+3NH4OH
      عند تقدير ايون الحديد(II) يلزم أكسدته بواسطة حمض النتريك ثم يرسب على هيئة Fe2O3
الطريقة:
1-أوزن بدقة حوالي ( -0.8 (1.3 جرام من ملح الحديد(II) وضعها في كاس سعة400  مل 

  مزود بمحرك زجاجي. .

2-أذب الملح في 50 مل من الماء المقطر ثم أضف 10مل من حمض الهيدروكلوريك 

   المخفف(1:1) وكذلك 2 مل من حمض النتريك المركز.
3- أغلى المحلول بلطف حتى يتكون لون اصفر(لون الحديد(III)) ثم خفف المحلول إلى
    100مل بالماء المقطر.
4- سخن المحلول للغليان .أضف محلول مخفف من الامونيا (1:1) مع التقليب المستمر حتى
    يبدأ الترسيب ثم أضف زيادة قليلة(تعرف بالرائحة) ثم دع الراسب حتى يتجمع واكشف في
    المحلول الرائق عن تمام الترسيب بالامونيا.
5-رشح الراسب في ورقة ترشيح عديمة الرماد ثم اغسل الراسب بماء مقطر بارد.

     6- انقل ورقة الترشيح وبها الراسب إلى بوتقة سبق وزنها نظيفة جافة ثم أبدا التسخين بهدوء
         حتى احتراق الورقة ثم انقل البوتقة إلى فرن الحرق حتى يتحول الراسب إلى الأكسيد 

         الأحمر(حوالي 10 دقائق).

    7- برد البوتقة في مجفف ثم أوزنها.

الحسابات:

وزن ملح الحديد(II)                                   =                 x جم
وزن بوتقة الحرق  فارغة                            =                 Y جم
وزن بوتقة الحرق + الراسب بعد الحرق          =                 Z جم
وزن الراسب                                            =                Y -Z جم
          النسبة المئوية للحديد   = وزن الراسبXمعامل القياس الو زنى X 100%


وزن النموذج الاصلى
                                     =
(Z-Y) X 0.7 X 100%

                           
x
                           =

                           = ..................... %

التجربة السادسة: تقدير ايون الألمنيوم على هيئة أكسيد الألمنيوم

نظرية التجربة:
      يترسب الألمنيوم على هيئة هيدروكسيد الألمنيوم المائي ثم يجمع هذا الراسب بعد غسله ويحرق إلى صورة Al2O3.
                                3NH4++Al(OH)3                Al3++3NH4OH
      يبدأ الترسيب عند الرقم الهيدروجيني pH=4 ويكتمل الترسيب عند pH=(6.5-7.5).ولذلك يلزم التحكم في الرقم الهيدروجيني وذلك بإضافة ملح كلوريد الامونيوم الذي يعمل مع الامونيا كمحلول منظم وكذلك يساعد في تجمع جزيئات هيدروكسيد الألمنيوم الغروية المترسبة،وكذلك فان الترسيب من المحاليل الساخنة يجعل الراسب الجيلاتينى أكثر قابلية للترشيح.
     لا يمكن غسل الراسب الجيلاتينى بالماء الساخن لأنه يحدث تشتت للراسب ولذلك يستعمل إما كلوريد الامونيوم أو نترات الامونيوم لغسل الراسب.
الطريقة:
1-أوزن بدقة حوالي ( -1.8 (2.0 جرام من ملح الألمنيوم وضعها في كاس سعة400  مل 

  مزود بمحرك زجاجي. .

2-أذب الملح في 100 مل من الماء المقطر ثم أضف 5 جم من ملح كلوريد الامونيوم النقي
   وكذلك عدة قطرات من دليل المثيل الأحمر ثم سخن لدرجة الغليان.
3- أضف محلول مخفف من الامونيا النقية(1:1) نقطة نقطة إلى المحلول حتى يتحول لون 
    الدليل من الأحمر إلى الأصفر ثم اغلي المحلول لمدة 5 دقائق.
4-رشح المحلول وهو ساخن  في ورقة ترشيح عديمة الرماد ثم اغسل الراسب 

    بمحلول دافئ من كلوريد أو نترات الامونيوم.

     5- انقل ورقة الترشيح وبها الراسب إلى بوتقة سبق وزنها نظيفة جافة ثم أبدا التسخين بهدوء

         حتى احتراق الورقة ثم انقل البوتقة إلى فرن الحرق حتى يتحول الراسب إلى الأكسيد 

         الأحمر(حوالي 10 دقائق).

    6- برد البوتقة في مجفف ثم أوزنها.

الحسابات:

وزن ملح الألمنيوم                                     =                 x جم
وزن بوتقة الحرق  فارغة                            =                 Y جم
وزن بوتقة الحرق + الراسب بعد الحرق          =                 Z جم
وزن الراسب                                            =                Y -Z جم
          النسبة المئوية للألمنيوم   = وزن الراسبXمعامل القياس الو زنى X 100%


وزن النموذج الاصلى
                                     =
(Z-Y) X 0.5294 X 100%

                           
x
                           =

                           = ..................... %

التجربة السابعة: تقدير ايون الباريوم على هيئة كبريتات الباريوم
نظرية التجربة:
    يكون ايون الباريوم مع ايون الكبريتات راسب ابيض شحيح الذوبان

                                  (s) BaSO4             Ba2++SO42-
    ذائبية كبريتات الباريوم تزيد في وجود الأحماض المعدنية نتيجة لتكوين البيكبريتات ولكن تقل في وجود التراكيز المتوسطة من ايونات الباريوم.ولذلك يفضل أن يرسب الباريوم من المحاليل الحمضية الضعيفة حتى لا يترسب الباريوم على هيئة الكرومات أو الفوسفات وهذه الانيونات تكون رواسب مع ايون الباريوم في المحاليل المتعادلة،وكذلك لكي نحصل على بلورات اكبر حجما مما يسهل ترشيحها.
الطريقة:
1-أوزن بدقة حوالي ( -0.5 (1.0 حرام من ملح الباريوم وضعها في كاس سعة

   -250 350 مل مزود بمحرك زجاجي. .

2-أضف حوالي 100 مل من الماء المقطر ،ثم قلب حتى يذوب الملح ثم أضف 2مل من حمض الهيدروكلوريك المركز.
3- سخن للغليان ثم أضف مع التقليب المستمر 15 مل من حمض الكبريتيك المخفف (1N) .
4- دع المحلول ساخنا عند هذه الدرجة حتى يتجمع الراسب في قاع الكأس ويكون المحلول       العلوي رائقا.

   5- تأكد من تمام الترسيب بإضافة بضع قطرات من حمض الكبريتيك المخفف بحيث تتحرك

على جدار الكأس وملاحظة تلامسها مع السائل العلوي فإذا لم يتعكر فان هذا يدل على

تمام الترسيب.أما إذا حدث تعكر فمعنى ذلك انه لم يحدث ترسيب كامل ولذلك يلزم 

إضافة حمض الكبريتيك المخفف (1N)  مرة أخرى ثم الكشف عن تمام الترسيب.

6-رشح الراسب في بوتقة ترشيح موزونة مسبقا ثم اغسل الراسب بمحلول مخفف جدا من حمض الكبريتيك.
    7- جفف بوتقة الترشيح وبها الراسب في فرن التجفيف عند درجة حرارة 125-135º م لمدة 

        نصف ساعة.

    8- برد البوتقة في مجفف ثم أوزنها.

الحسابات:

وزن ملح الباريوم                                      =                 x جم
وزن بوتقة الترشيح  فارغة                           =                 Y جم
وزن بوتقة الترشيح + الراسب بعد التجفيف       =                 Z جم
وزن الراسب                                            =                Y -Z جم
          النسبة المئوية للباريوم= وزن الراسبXمعامل القياس الو زنى X 100%


وزن النموذج الاصلى
                                     =
(Z-Y) X 0.588 X 100%

                            =
                            = ..................... %
التجربة الثامنة: تقدير ايون الخارصين على هيئة فوسفات الخارصين الامونيومية
نظرية التجربة:
     يترسب ايون الخارصين على هيئة فوسفات الخارصين الامونيومية المائية ZnNH4PO4.6H2O ثم يوزن على الصورة اللامائية ZnNH4PO4 او على صورة البيروفوسفات Zn2P2O7
                     H2O + (s) ZnNH4PO4            HPO4--+  Zn2++NH4OH
    الرقم الهيدروجيني المناسب للترسيب 6.6 وإذا تعدى الرقم الهيدروجيني 7 فانه يصعب نقل الراسب من الكأس كميا.
الطريقة:
1-أوزن بدقة حوالي ( -0.5 (0.6 جرام من ملح الخارصين وضعها في كاس سعة

   400 مل مزود بمحرك زجاجي. .

2-أضف حوالي 50 مل من الماء المقطر ،ثم قلب حتى يذوب الملح ثم أضف قطرة او اثنين من دليل المثيل الاحمرثم عادل المحلول إذا لزم الأمر بإضافة محلول الامونيا النقية ((1:1 ثم خفف إلى  100 مل بالماء المقطر.
3- سخن حتى الغليان. أضف حوالي 25 مل من محلول فوسفات الامونيوم أحادية 
    الهيدروجين (10%).
4- سخن على حمام مائي حوالي نصف ساعة حتى يتجمع الراسب.

     5 - اترك المحلول يبرد إلى درجة حرارة الغرفة.

6- رشح الراسب في بوتقة ترشيح موزونة مسبقا ثم اغسل الراسب بمحلول مخفف من    محلول فوسفات الامونيوم الهيدروجينية ثم بكمية كبيرة من الماء البارد.
    7- جفف بوتقة الترشيح وبها الراسب في فرن التجفيف عند درجة حرارة 105-115º م لمدة 

        نصف ساعة.

    8- برد البوتقة في مجفف ثم أوزنها.

الحسابات:

وزن ملح الخارصين                                   =                 x جم
وزن بوتقة الترشيح  فارغة                           =                 Y جم
وزن بوتقة الترشيح + الراسب بعد التجفيف       =                 Z جم
وزن الراسب                                            =                Y -Z جم
          النسبة المئوية للخارصين= وزن الراسبXمعامل القياس الو زنى X 100%


وزن النموذج الاصلى
                                        =
(Z-Y) X 0.358 X 100%

                           
       x

  =

                              = ..................... %
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الوزن الجزئي BaSO4. 


الوزن الجزئي Na2SO4





الوزن الجزئي BaSO4. 


الوزن الجزئي K2SO4

















2 × الوزن الجزيئي لـ BiCl3


الوزن الجزيئي لـ Bi2O3





الوزن الجزيئي للمادة س


الوزن الجزيئي للراسب
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وزن الراسب × العامل الوزني


وزن النموذج





×100





وزن س


وزن النموذج











الوزن الجزيئي (أو الذري) للمادة المراد تعيينها


الوزن الجزيئي للمادة المترسبة





� EMBED Equation.3  ���





� EMBED Equation.3  ���





� EMBED Equation.3  ���





35.46


143.34





الوزن الذري Cl


الوزن الجزيئي AgCl





الوزن الجزيئي (أو الذري) للمادة المطلوب تحليلها


الوزن الجزيئي للمادة المترسبة
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