68, Nikkelionok meghatdrozdsa

A mérés elve: A nikkelionok mindségi kimutatdsdra hasz-
nélatos dimetil-glioximos reakcié mennyiségi meghatdrozésra
is kivdléan alkalmas. A dimetil-glioxim 'a nikkelionokkal v&-
rés szinii, vizben gyakorlatilag oldhatatlan keldtkomplexet
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A csapadék erSs 4svdnyi savakban oldédik. Ecetsavas,
vagy amménids kbzegben vdlaszthaté le mennyiségileg. Ecet-
sav helyett célszer(l acetdtpuffert alkalmazni egyrészt az
oldékonysdg csbkkentése céljébdél, mdsrészt azért, mert a le-
csapds folyamdn az oldat kissé savanyodik. A reakcid sorén
ui. a nikkelion a dimetil-glioxim protonjai helyettesfti.

A sok amméniumsé jelenléte nem zavar. A csapadék igen nagy
térfogati, nehezen moshaté, ezért nem célszer(l 50 mg nikkel-
nél t8bbet lev&lasztani. J61 sziirhetd, formdban akkor vdlik
le a nikkel-dimetil-glioxim, ha a reagenst er{sen savas ol-
dathoz adagoljuk és amménidval fokozatosan ndveljiik a pH-t
a kis oldékonysdg < megfeleld pH-tartomédnyig (pH = 6-10).

A nikkel teljes levdl. 7tédsédhoz négyszeres mennyiségid dime-
til-glioxim szilkséges, amelyet 1%-os alkoholos oldat formé-
jdban adagolunk. Az alkoholos reagensoldat térfogata ne le-
gyen nagyobb a vizes oldat fel térfogaténdl, killdnben mérhe-
t5 mennyiségl csapadék marad oldatban. A tidlzott reagensf-
18sleget és a tartcs forraldst is kerilni kell, kevés alko-
nholt tartalmazé vizudl a reagensfdldsleg kicsapédik és meg-
hamisitja a merési eredményt.

Szilkséges vegyszerek: 2 mélos sésav
1%-0os alkoholos dimetil-glioxim

1:1 amménium=-hidroxid 3
Mérési eljéréds: A vizsgdlandé nikkelionos oldat 50 cm”-
ét, mely lepgfeljebb 50 mg nikkelt tartalmaz, analitikai

pontossdggal 400 cm3-es f4z8pohdrba pipettdzzuk, 2 mélos sd-
savval gyengén megsavanyitjuk és térfogatdt desztilldlt

vizzel kb. 150 cmE—re egészitjlik ki. Az oldatot felforral-
Juk, majd a ldng elvétele utdn 1-2 pereig védrunk £s 30 omd
1%-08 alkeoholos dimetil-glioxim reagenst adunk hozzd. A for-
ré oldatot 1:1 higftdsd amménium-hidroxiddal kSzUmbbsitjil,
majd annyi ammdnidt adunk hozzd, hogy éppen amménia szagid
lezyen (az oldat egy cseppje a virds lakmusz szinét £ppen
k'hre szinezee). Zemlegesités kizben levdlik a virds szini
c:apadék. Az oldatot dSraillveggel lefedve vizlirddn két dra
hosszat 411ni hagyjuk, majd a csapadéket elfzfleg 120 °OC-
or. szdritott &5 lemért tomegl G3-as ivegszirdre visseilk &s
forrd vizzel kimossuk. A lecsapds teljességérdl a szirlethesz
adott néhdny csepp dimetil-glioxim oldattal gydzdSdiink meg.

f{ tégelyt a csapadékkal 120 OC-on tdmegdllanddsdgig (kb.

£ ora) széritjuk, majd lehililés utdn meérjik. MéErési alalk:

Mi JEH:I.“[':“OH_,

Hdepjegpyedés: a csapadékos cldatot nem célszerd 10-12
n &t hidegen Allni hagyni, mert kénnyen kivélik a dime-
=glioxim is fehér tis kristdlyok alakjsban. Tégelytisz-
tds: a csapadék fdtBmegét a tégelybdl eltdvolitjuk, a ma-

£kot pedig meleg 1:1 higitdsd sdsavval oldjuk ki,
Feladat: Széamitsuk ki az oldat nikkelion konecentrdcid-
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AL g!dmz-ben.
Etzzdmitdsi szoredszdm: “if”icﬁﬂjumuﬁu = 0,2032



