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Analiza wagowa

Oznaczanie niklu w postaci kompleksu z dimetyloglioksymem

Nikiel(I) tworzy osad z dimetyloglioksymem (CsHs(NOH),, zwigzek organiczny). Tworzacy si¢

czerwony kompleks chelatowy wytraca si¢ ilosciowo z roztworu o pH od 5 do 9 za pomoca buforu amonowego.
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osad czerwonorézowy

Chociaz z reakcji wynika, ze nastgpuje utrata tylko jednego protonu grupy oksymowej (NOH) kazdej z
czagsteczek dimetyloglioksymu, w rzeczywisto$ci reakcja chelatowania polega na potaczeniu niklu poprzez
cztery pary elektronowe atomoéw azotu, a nie przez elektrony atomoéw tlenu. Reakcja zachodzi w roztworze z
dodatkiem buforu amonowego, tak aby pH nie spadto ponizej 5. Przy zbyt niskim pH reakcja zaczyna przesuwac
sic w lewo, w kierunku tworzenia niezwigzanych jonow Ni?*. Prowadzi to do rozpuszczania utworzonego
wczesniej osadu Ni(dmg),. Jako czynnik stracajacy stosuje si¢ alkoholowy roztwor dimetyloglioksymu (DMG),
bowiem DMG jest stabo rozpuszczalny w wodzie (w temp. 25°C zaledwie 0,063 g w 100 mL). Jest zatem bardzo
wazne, aby nie dodawa¢ nadmiernej ilosci DMG, gdyz moze krystalizowa¢ wraz z chelatem. Po odfiltrowaniu

1 przemyciu osadu oraz jego wysuszeniu, z jego masy mozna policzy¢ zawarto$¢ niklu w pierwotnej probcee.

Wykonanie oznaczenia

szklany tygiel z dnem ze spieku szklanego, o gestosci G4 przygotowany wczesniej (wysuszony do statej masy),
nalezy wyjac szczypcami z eksykatora i zwazy¢ na wadze analitycznej,

do otrzymanej w zlewce probki zawierajacej jony Ni** doda¢ 100 mL wody destylowanej,

nastepnie doda¢ 2 mL 6 mol/L. HCl i ogrza¢ do okoto 80°C,

odsung¢ palnik, ostroznie doda¢ do zlewki 10 mL 1% alkoholowego r-ru dimetyloglioksymu i wymieszac,
nastepnie dodawa¢ powoli, mieszajac bagietka szklang, roztwor amoniaku (1:2) do wytracenia czerwonego
osadu i wyraznie wyczuwalnego zapachu amoniaku,

zlewke umiesci¢ nad palnikiem i ogrzewaé w temp. 70°C przez 40 min.,

po ostygnigciu roztworu, nalezy przefiltrowac go pod préznig przez szklany tygiel G4,

przemy¢ osad na saczku niewielkg iloscig cieptej wody destylowane;,

umiesci¢ tygiel z osadem w suszarce na czas nie krotszy niz 90 min. w temp. 110-120°C. Nastepnie przenies$¢
tygiel z osadem do eksykatora, pozostawiajac do wystygniecia na okoto 30 min. i zwazy¢ go na wadze
analitycznej.

czynnos$¢ powtarzac¢ do osiagnigcia statej masy tygla z osadem.

obliczy¢ zawarto$¢ Ni*" w badanej probce (mnoznik analityczny 0,2032).



