14A. Kompleksonometryczne oznaczanie niklu

Informacje na temat kompleksometrii jako metod analitycznej, EDTA jako powszechnie stosowanego
titranta oraz dziatania wskaznikdw kompleksometrycznych mozna znalez¢é w instrukcji nr 14
(,Kompleksonometryczne oznaczanie wapnia i magnezu obok siebie”).

Oznaczanie niklu jest wazne m.in. w analizie mineratéw i stopdw. Nikiel mozna stosunkowo doktadnie
oznaczy¢ metodg wagowa, stracajgc jego zwigzek kompleksowy z dimetyloglioksymem, co jest tematem
instrukcji nr 09. Jednak analizy wagowe, cho¢ zazwyczaj bardzo doktadne, sg zarazem dos$é czasochtonne.
Jezeli nie zalezy nam na bardzo duzej doktadnosci oznaczenia, a bardziej na czasie, mozemy oznaczy¢ nikiel
dzieki jego duzej sktonnosci do tworzenia komplekséw, w tym przypadku z EDTA. W tej analizie, w
warunkach jej przeprowadzania, przeszkadzajg m.in. miedz i kobalt, ktére mozna oddzieli¢ ekstrakcyjnie.
Mozna tez zamaskowac niewielkie ilosci miedzi tiosiarczanem sodowym. Jony zelaza(lll), glinu oraz manganu
trzeba usung¢ przed miareczkowaniem lub — jesli jest ich mato — zamaskowa¢ trietanoloaming. Z kolei jony
wapniowcow oraz lantanowcdéw najlepiej jest strgci¢ w postaci fluorkdéw. Jak wiec widaé¢, w przypadku
probek naturalnych, a wiec mogacych zawiera¢ domieszki innych metali, ta analiza przestaje byc
konkurencyjna w stosunku do wagowej...

Oznaczanie niklu za pomocg mianowanego roztworu EDTA prowadzi sie w Srodowisku alkalicznym. Dobrze
jest, jesli na poczatku odczyn jest stabo amoniakalny, a pod koniec — dos¢ silnie amoniakalny. Wskaznikiem
jest mureksyd, ktéry zmienia barwe z z6ttej na fiotkowa.

Reakcja kompleksowania niklu(ll) za pomocg EDTA zachodzi niezbyt szybko, zatem dobrze jest prowadzi¢
miareczkowanie stosunkowo powoli.

Procedura

Prébka moze by¢ minerat lub stop — wéwczas przedyskutuj z prowadzgacym sposéb jego rozpuszczenia
i ewentualnego zidentyfikowania oraz usuniecia domieszek przeszkadzajacych w analizie. Ostatecznie
mamy do dyspozycji nikiel przeprowadzony do roztworu, w kolbie miarowej.

Uwaga: Pierwsze miareczkowanie jest zawsze dla wzorca (“Swiadka”). Przemiareczkuj prébke, dodajgc
2-3 mL titranta w nadmiarze. Nastepne oznaczenia prowadZ az barwa bedzie identyczna z tym
wzorcem.

1. Uzupetnij prébke wodga do kreski, wymieszaj starannie zawartos¢ kolby.

2. Pobierz pipeta porcje roztworu do kolby Erlenmeyera. Rozciericz wodg do ok. 100 mL. Dodaj
nieco mureksydu, ok. 5 mL 10% roztworu NH,CL oraz kroplami stezonego amoniaku do pH
okoto 8. pH mozna sprawdzi¢ papierkiem uniwersalnym przy pierwszej prdbie, potem wystarczy
pamietad, jaka byta potrzebna objetos¢ amoniaku i dodawac zawsze tyle samo.

3. Miareczkuj powoli za pomocg 0.01 M EDTA. Gdy barwa zaczyna sie zmienia¢, dodaj okoto 10 mL
stezonego amoniaku i kontynuuj miareczkowanie az do catkowitej zmiany barwy na fiotkowa.

4. Wykonaj punkty 2-3 przynajmniej trzykrotnie.

Sprawozdanie
Sprawozdanie powinno zawiera¢ nastepujace elementy:
e imie i nazwisko osoby przeprowadzajacej analize,
e date analizy,
e reakcje,
e wszystkie otrzymane wyniki miareczkowan,
e obliczong mase niklu w pierwotnej prébce (w gramach):
Mni=VeprarCeora'Myi'W, gdzie W to wspotmiernosé kolby z pipets,
e ewentualny komentarz.

Zrédta:
podreczniki
Internet: Wikipedia i http://www.titrations.info/complexometric-titration
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Sprawozdanie

Imie i nazwisko: Data:

Temat: ‘ Kompleksonometryczne oznaczanie niklu

Objetoé¢ uzytej kolby miarowej [cm?]

Pojemno$é¢ uzytej pipety miarowej [cm’]

Wspdtmiernosc¢ kolby z pipeta:

Miano uzytego roztworu EDTA [M]:

Myi[g/mol]

Wskaznik:

Reakcje:

Wzdr na obliczenie zawartoéci Ni**

Lp. Vi epra [em’] Uwagi Srednia V; gpra [cm’] My L8]

W INIE

Uwagi:
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