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2. GRAVIMETRIA

Cunoscuta ca metoda cantitativa, gravimetria este una dintre cele
mai vechi metode de analiza, fiind folositd la dozare odatd cu introdu-
cerea balantei, echipamentul utilizat pentru masurarea exactd a maselor.

Operatia care caracterizeaza aceastad metoda de analizd gravime-
tricd este masurarea cu exactitate analitica a maselor, de aceea ea mai este
cunoscuta si sub numele de metoda ponderala.

2.1. Principii. Procedee gravimetrice

In analiza gravimetrica procedeele chimice (gravimetria chimici) si
fizico-chimice (gravimetria fizico-chimicd), utilizate pentru transforma-
rea unui analit intr-un produs de reactie cu o compozitie unitara, stabila
sunt:

—  precipitarea, unde separarea analitului din mediul de reactie,

are loc sub forma unei combinatii greu solubile (precipitat).
Dupa uscare, aceasta se cantareste sau in functie de cerinte se
poate prelucra in continuare prin diverse procedee (ex. calci-
nare), pentru a se obtine un produs caracterizat printr-o com-
pozitie stabila, ce poate fi cantarit ulterior;

— descompunerea termica a analitului la o anumita temperatura:
acest procedeu presupune ulterior masurarea masei rezi-
duului, daca acesta indeplineste conditiile pentru a fi cantarit
ca atare si mdsurarea masei de substantd volatilizata, prin
absorbtia ei intr-un mediu adecvat.
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Notii: In domeniul farmaceutic acest procedeu este folosit la dozarea
hidrogenocarbonatului de sodiu (bicarbonatul de sodiu, NaHCOs3)
din comprimatele utilizate ca produse antiacide. In acest caz
proba se trateaza cu acid sulfuric (NaHCOs3 + H2SO4 > CO2 +
H>0 + NaHSO4)

Dioxidul de carbon rezultat din reactie se trece printr-un mediu

deshidratant si apoi este retinut intr-un tub care contine hidroxid

de sodiu solid (2NaOH + CO2 2Na2CO; + H20)

Diferenta intre masa tubului inainte si dupa absorbtie reprezinta

calculul cantitatii de hidrogenocarbonat de sodiu din proba.

- transformarea analitului intr-un produs termostabil care
poate fi cantarit dupa indepartarea compusilor volatili la
temperaturi mai scazute;

- precipitarea analitului urmata de extractia produsului
final;

- electroliza (electrogravimetria), procedeu care are la baza
reactia electrochimicd de depunere a unui metal pe un
electrod adecvat. Diferenta dintre masa electrodului inain-
te si dupa electroliza reprezinta calculul cantitatii de analit
din proba.

Dintre toate procedeele enumerate se va studia in detaliu cel bazat

pe reactia de precipitare.

2.2. Etapele analizei gravimetrice

Exactitatea si precizia determindrilor gravimetrice sunt dependente
de modul de efectuare a operatiei de precipitare si de proprietdtile preci-
pitatului obtinut. Precipitarea este o operatie care trebuie sa aiba loc can-
titativ si cu viteza mare. Precipitatele obtinute trebuie sa aiba compozitie
unitard, solubilitate minima, usor de separat, purificat si prelucrat iar in
final s@ poata fi cantdrit cu exactitate. Foarte importante sunt si proprie-
tatile fizice ale precipitatelor (capacitatea de adsorbtie, dimensiunea par-
ticulelor etc.), proprietati care trebuie sa asigure o purificare si prelucrare
usoara a acestora.
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Gravimetria are ca scop efectuarea riguroasa a unui numar mare de
operatii, care necesitd un control corespunzator pe parcursul efectudrii
lor, fiecare din acestea poate fi o potentiala sursa de eroare.

Principalele etape ale unei analize gravimetrice sunt:

— dizolvarea probei;

— eliminarea interferentelor;

— precipitarea;

— filtrarea;

— spalarea precipitatului;

— uscarea si calcinarea;

— cantdrirea.

Conditiile experimentale pentru etapa de dizolvare a probei,
necesita utilizarea unui pahar de laborator cilindric (Berzelius) sau conic
(Erlenmayer) prin ajustarea volumului de solutie la 150-200 mL. Se
lucreaza cu solutii diluate de analit pentru a se reduce gradul de supra-
saturare, In vederea efectudrii operatiei de precipitare.

Eliminarea interferentelor presupune ajustarea pH-ului si separarea
sau mascarea speciilor chimice interferente. Astfel se previne precipitarea
simultand a speciilor chimice nedorite si se reduce posibilitatea includerii
impuritatilor la etapa de precipitare.

Precipitarea se poate efectua prin adaugarea reactivului necesar de
precipitare 1n solutie diluata, la cald, in portiuni mici, cu agitare continua,
cu un mic exces (10-15%) sau generarea reactivului de precipitare in
mediu omogen, pastrarea precipitatului in contact cu lichidul mama
(digestia) o perioada variabild de timp, in functie de natura precipitatului
(uneori 24 ore), farda amestecare. Digestia influenteaza de regula preci-
pitatele cristaline si are un efect redus asupra precipitatelor amorfe si
gelatinoase.

Aceste conditii experimentale favorizeazd obtinerea precipitatelor

Etapa de filtrare a precipitatului presupune utilizarea hartiei de
filtru sau a creuzetului filtrant, operatia fiind efectuata prin filtrare simpla
sau filtrare la vid, la rece sau la cald. In cazul filtrarii efectuate la rece se
asigurd micsorarea solubilitatii precipitatului iar la cald este diminuata
adsorbtia impuritatilor pe suprafata acestuia.
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Etapa de spalare a precipitatelor, presupune spalarea acestora cu o
solutie diluata de electrolit. Prin spdlarea precipitatului se indeparteaza
impuritatile de pe filtru si de pe precipitat. Astfel, se indeparteazd numai
impuritatile retinute la suprafata precipitatului (adsorbite) nu si cele
incluse in matricea acestuia (absorbite).

Scopul etapei de uscare si calcinare a precipitatelor este de a se
obtine compusi stabili si cu o compozitie bine definitd, care pot fi
cantariti.

Uscarea presupune tratament termic la temperaturi < 400°C, ope-
ratie prin care se elimina urmele de solventi sau de produsi volatili sau
apa de cristalizare. Operatia se face in etuva in curent de aer sau la vid la
temperaturi intre 50 si 200°C.

Calcinarea precipitatelor se face la temperaturi cuprinse intre 400
si 1200°C, in cuptor de calcinare sau la bec de gaz, utilizdnd creuzete de
portelan sau metalice (platind).

Operatia de cdntarire a precipitatelor se face prin utilizarea balan-
telor farmaceutice sau analitice. Precizia balantelor utilizate este datd de
reproductibilitatea rezultatelor, respectiv de dispersie a rezultatelor in
jurul valorii medii.

2.3. Aplicatii farmaceutice

Analiza gravimetrica, metodad ce presupune procedee laborioase si

pentru multe substante unitare, de naturd anorganicd si organica, sau
amestecuri complexe, avand avantajul de a prezenta rezultate cu exac-
titate si precizie ridicata.
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