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A tdbmeg szerinti kémiai elemzés egyik fajtaja a csapadékos modszer (megkulonboztetiink még
kioldasos, desztillacids és elektrogravimetrias modszereket is), amely soran a min6éségileg
ismert anyaghoz olyan reagenst adagolunk, amely a meghatarozandé anyaggal reagalva
nehezen oldodo vegylletet képez (lecsapasi forma), igy az analit kvantitativen levalik. Ezt
sziiréssel vagy centrifugalassal kiilonitjiik el, majd mosas és szaritas (szlikség esetén
kalcinalas) utan jol definialt (sztochiometrikus) dsszetételiivé tessziik (mérési forma). A mérési
forma pontos 0sszetételének ismeretében szamitjuk ki a meghatarozandd alkotorész

mennyiségét az ismeretlen mintaban.

A gravimetria igen nagy pontossagu merési eljaras, pl. miiszeres analitikai mérésekhez hasznalt
Hatranyként emlitend6é azonban, hogy nem automatizalhato és idéigénye nagyobb, mint a
titrimetri&é, valamint precizebb munkavégzést igényel, igy az esetek tulnyomo tébbségében
spektroszkopiai és elektrokémiai eljarasok valtottak fel a gravimetrikus médszereket.

A meérés elve:

A Ni**-ionok mindségi kimutatisira hasznalatos dimetil-glioxim (diacetil-glioxim)
mennyiségi meghatarozasra is kivaldan alkalmas. A dimetil-glioxim (DMG) a Ni?*-ionokkal
vOros szinii (eper piros), vizben gyakorlatilag oldhatatlan kelat komplexet alkot ( Ni(DMG)> ):
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A Ni%*-ion a komplexképz nitrogén atomjainak nem koté elektronparjaival koordinativ kotést
hoz létre. A lecsapas folyaman az oldat kissé savanyodik, a reakcié soran ugyanis a Ni%*-ion a
DMG protonjait helyettesiti. Ebb6l adédoan a csapadék erés asvanyi savakban oldodik a
komplexképzé protonalodasa miatt. A Ni?*-ionok teljes levalasztasahoz négyszeres
mennyiségi dimetil-glioxim szlikséges, amelyet 1%-0s alkoholos oldat formajaban adagolunk.
Tal sok alkoholos oldatot nem hasznalhatunk, mert toményebb etil-alkoholban a skarlatvoros
szinli csapadék oldodik. Az alkoholos reagens oldat térfogata ne legyen nagyobb a vizes oldat
fél térfogatanal, kiillonben mérheté mennyiségii csapadék marad oldatban. A tartds forralast is
kertilni kell, hiszen a kevés alkoholt tartalmazo vizb6l a reagens folosleg kicsapddik, igy
pozitiv mérési hibat kdvethetiink el. A kelat komplex ecetsavas (acetat-puffer) vagy ammonias
kdzegben vaélaszthatd le mennyiségileg. 1:1 higitasi ammonia alkalmazésa esetében a sok
ammonium-s6 (NH4Cl) jelenléte nem zavar. A csapadék igen nagy térfogatu, nehezen moshatd,
ezért nem célszerii 50 mg nikkelnél tobbet levalasztani. Jol sziirhet6 formaban akkor valik le a
Ni{DMG)2, hogyha a reagenst erésen savas oldathoz adagoljuk, és amméniaval fokozatosan

néveljik a pH-t a kis oldékonysagnak megfelel6 pH tartomanyig (pH 6-10).

Sziukseges vegyszerek: 2 M HCI
1%-o0s dimetil-glioxim oldat (96%-os alkoholban oldva)
1:1 NH4OH

Merési eljaras:

A vizsgalandd Ni%*-ionos oldat 50 cm3-ét, amely legfeljebb 50 mg Ni?*-iont tartalmaz,
analitikai pontossaggal 400 cm®-es fozépoharba pipettazunk, majd 5 cm® 2M-o0s HCl-oldattal
gyengén megsavanyitjuk és térfogatat desztillalt vizzel kb. 150 cm3-re egészitjiik ki. Az oldatot
gazégd segitségével felforraljuk, majd a lang elvétele utan 30 cm? alkoholos 1%-o0s dimetil-
glioxim reagenst adunk hozza. A forr6 oldatot 7 cm? 1:1 higitasi NH4OH-oldattal IGgositjuk
(NH4CI — NH4OH puffer rendszer alakul ki) a reagens lassu hozzéadésaval, az oldat folyamatos
keverése mellett (szikseg esetén annyi ammoniat adunk méeg hozza, hogy éppen ammonia
szagu legyen, ekkor az oldat egy cseppje a voros lakmusz szinét éppen kékre szinezi). A
lugositas soran levalik az eper piros szini csapadék, a letisztult oldat ekkor halvanysarga szinii

lesz. Az oldatot Oraiiveggel lefedve vizfirdon 30 percig allni hagyjuk, igy Oregitve a
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csapadékot. A csapadékot el6zdleg 120°C-on szaritott és lemért tomegii G3-as livegsziirére
visszilk (melegen lesziirjiik) és a f6z6poharban maradt csapadékot két alkalommal 30 cm? forr6
vizzel kvantitative kimossuk (ez a szlirén 1év6 csapadék mosasa miatt is célszerii). A lecsapas
teljességér6l a szilirlethez adott néhdny csepp dimetil-glioxim oldattal gy6z6diink meg. A
tégelyt a csapadékkal 120°C-on témegallanddsagig (kb. 2 oOra) széritjuk, majd lehilést
kovetden lemérjiikk a tomegét (sziikség esetén exszikkatorban taroljuk). Merési alak a
NiCgH14N4Oa.

1 mol nikkel-dimetil-glioxim csapadék 1 mol nikkelt tartalmaz.

Megjegyzések:

A csapadékos oldatot nem célszerti 10-12 6raig hidegen allni hagyni, mert kénnyen kivalik a
dimetil-glioxim is fehér tiis kristalyok alakjaban. Tégelytisztitaskor a csapadék fotomegét a

tégelybdl eltavolitjuk, a maradékot pedig meleg 1:1 higitast sosavval oldjuk ki.

Feladat:

Széamitsa ki az oldat nikkel tartalmat g/ampulla egységben.

« , sis = , , Ni
Atszamitasi szorzészam: ————— = 0,2032
Ni(DMG),

Mbwe = 116,0 g/mol
Mniowmey, = 288,92 g/mol

Mni = 58,71 g/mol
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Ni2*-ion koncentraciéjanak meghatarozasa gravimetrias modszerrel

Gravimetrias meghatarozas menete képekben

Rongy segitségével letdrjuk az ampulla
tetejét, ligyelve ra, hogy a benne 1évo
mérend6  oldatb6l ne  torténjen
veszteseg.

Az ampulla tartalméat egy kisméreti
f6z6poharba (100mL) ontjiik.
Amennyiben az oldat nehezen folyik ki
beldle, ugy az ampulla aljanak gyenge
kocogtatasaval segithetjuk a
folyamatot.

korili részt.

Az ampulla szajanal néhany csepp mérendé oldat maradhat,
amely az ampulla megforditasakor a kiilsé tivegfeliileten folyhat
vegig, igy okozva veszteséget a vizsgélando oldat térfogataban.
Ezt elkeriilendden ioncserélt vizzel mossuk az ampulla széja

Az ampulldban  maradt oldatot
haromszor, kis térfogatd ioncserélt
vizzel kvantitative a f6zOpoharba
mossuk, az el6z6 pontnak megfeleléen
ugyelve a veszteségek elkeriilésére.

Ugyanezt a lépést megismételjik az
ampulla tetejével is.
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Ni2*-ion koncentraciéjanak meghatarozasa gravimetrias modszerrel

A Ni®"-ionokat tartalmazé oldatot
bemoso tdlcsér segitseégével 200mL-es
mérélombikba ontjiik.

A fo6zOpohar  csérénél  maradt
vizsgalando oldatot ioncserélt vizzel a
lombikba mossuk.

A fézOpoharban maradt oldatot
haromszor, kis térfogatd ioncserélt
vizzel kvantitative a mér6lombikba
mossuk, Ugyelve a  veszteségek
elkertlésére.

Ioncserélt vizzel a mér6lombikba mossuk a
bemosdé  tOlcsérben  maradt  mérendo
komponenst.

A bemoso tolcsér eltavolitasakor keves vizzel
a tolcsér-szar végérél is lemossuk az
esetlegesen ott maradt mérendé komponenst,
majd jelre toltjiik a mérélombikot.

Pipetta labda segitségével a kétjelit SOmL-es
hasas pipetta felsd jele folé szivjuk a
mér6lombikbdl a tdrzsoldatot.

Papirtorlével letoroljiik a pipetta végét, hogy
a pipetta szaranak kilsejére tapadt
mérooldat cseppek ne keriiljenek bemérésre,
majd a felso jelre allitast kovetéen 400mL-
es féz6poharba mériink 50 mL tdrzsoldatot.
Erdemes a pipetta hegyét hozzaérinteni a
fé6z6pohar falahoz a bemérés soran, igy az
also jelre allitasa kdnnyebben
megvalosithato.
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Ni2*-ion koncentraciéjanak meghatarozasa gravimetrias modszerrel

A bemért torzsoldathoz 5 mL 2M-os HCI-
oldatot mériink hozzd egy milanyag
fecskenddvel, majd ioncserélt vizzel 150 mL-re
egészitjuk ki az oldat terfogatat, mert a
levalasztast célszeri viszonylag hig oldatbol
vegezni.

Az oldatot vasharomlabra helyezett keramia
haléra tessziik, ¢és gdzégd segitségével
felforraljuk.

A felforrt oldatot levesszik a kerdmiahalordl, majd egy
perc eltelte utdn 30 mL alkoholos 1%-o0s dimetil-glioxim
reagenst adunk hozza, lassan, az elegy folyamatos,
tivegbottal torténd keverése mellett. Mindez azért fontos,
mert a hozzaadott 96%-0s alkoholos oldat forraspontja
kisebb, igy konnyen felforrhat és Kkifut. Legalabb
négyszeres DMG felesleget alkalmazunk, mert a
lecsapdszer foloslege ndveli a csapadéklevalasztas
hatékonysagat (ennek oka az oldhatésagi szorzatra
vezethet vissza).

A forralas azért fontos, mert meleg (forrd) oldatbdl torténd
levalasztaskor  nagyobb  szemcseméreti  csapadék
képzodik.

Tekintettel arra, hogy a Ni(DMG). kelat komplex
asvanyi savakban jol oldédik, ezért 7 mL 1:1
higitasi ammonia oldattal kdzémbositjuk a
sosavas koOzeget csapadéklevalasztaskor. Az
ammonia-oldatot lassan, az oldat intenziv
keverése (livegbottal) kdzben adjuk hozza, igy
biztositva a Ni?*-ionok kvantitativ levalasat
sztochiometrikus Osszetételli csapadékként.
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Ni?*-ion koncentraciojanak meghatarozasa gravimetrias modszerrel

A csapadék kristalyosodasat,
szemcseméretének novekedését segiti, ha a
csapadékot az anyalugon allni hagyjuk és 1
ordn  keresztiil vizfiirdon Oregitjilk. Az
ammonia jelent6s Kiparolgasanak elkertlése
érdekében a foz6poharat oratveggel fedjuk le.

Elézéleg 120°C-on témegallanddsagig széritott,
és exszikkatorban (szilikagél felett) tarolt, G3-as
tvegszlr6t (maximalis porusmétere 16-40 pm)
tartalmaz6 szlirdtégely lires tomegét lemérjiik,
feljegyezzik, majd gumikonusz segitségével a
szivopalackhoz rogzitjik. A vizsugarszivattyahoz
gumics® segitségével rogzitjik a szivopalack
szivocsonkjat, majd a vizcsapot maximalisan
megnyitjuk az elérhet6 legjobb vakuumhatas
elérése erdekében.

Az csapadékot melegen sziirjiikk egy tivegbot
segitségével, amely mentén végigfolyatva az
anyaligot a Ni(DMG), fennmarad az
tivegsziiron. A f6zopoharban maradt kelat
komplexet kétszer 30 mL forré ioncserélt
vizzel az livegsziirére mossuk, hasonléan a
korabbi miivelethez. Ez a lépés a csapadék
mosasara is szolgal annak érdekében, hogy a
feliiletéhez ko6t6dott szennyezé komponensek
ne okozzanak pozitiv. mérési hibat a
tdmegméréskor.

A véakuum megsziintetésekor el0szor a
gumicsovet hazzuk le a szivopalack
szivocsonkjarol, majd ezt kovetden zarjuk el
a vizsugarszivattyt.
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Ni2*-ion koncentraciéjanak meghatarozasa gravimetrias modszerrel

A levalasztas teljességérol gy gy6zdodhetiink meg, hogyha
a szivopalackban 0Osszegyllt anyalughoz néhdny mL
dimetil-glioxim oldatot adagolunk. Szlikség esetén 1:1
higitasi ammaoniat is csepegtethetlink hozza.

Amennyiben levalik a kelat komplex, ugy a mérést Gjabb
50 mL oldattal meg kell ismételni.

A csapadékot tartalmazd {livegsziirdt
korulbelul 2 6ran keresztil 120°C-on
tdmegallandosagig szaritjuk, majd
exszikkatorba helyezziik, és a kovetkezd
laborgyakorlat alkalméval lemérjuk a
tomeguket.
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A feladathoz kapcsolodo munkavédelmi eloirasok

Vegydlet

Veszély (H-mondatok)

Ovintézkedés (P-mondatok)

HCI

H290 Fémekre Kkorroziv hatasu
lehet.

H314 Sllyos égési sérulést és
szemkarosodast okoz.

H335 Léguti irritaciot okozhat.

P303+P361+P353 HA BORRE (vagy hajra)
KERUL: Az 0sszes szennyezett ruhadarabot
azonnal le kell vetni. A bért le kell 6bliteni vizzel
[vagy zuhanyozas].

P305+P351+P338 SZEMBE KERULES esetén:
Toébb percig tartdé oOvatos Oblités vizzel. Adott
esetben a kontaktlencsék eltavolitasa, ha konnyen
megoldhatd. Az 6blités folytatasa.

P390 A kiomlott anyagot fel kell itatni a kortlvevé
anyagok karosodasanak megel6zése érdekében.

P501 A tartalom/edény elhelyezése hulladékként.

Dimetil-glioxim

H228 Tilizveszélyes szilard anyag.

P210 Hoétol/szikratél/nyilt langtol/forro fellletekto|
tavol tartandé. Tilos a dohanyzas.

Ammonia

H314 Sdlyos égési sériilést és
szemkarosodast okoz.

H335 Léguti irritaciot okozhat.

H400 Nagyon mérgezé a vizi
élovilagra.

P260 A por/fiist/gaz/kdd/g6zok/permet belélegzése
tilos.

P280  Védokesztyii/védéruha/szemvéds/arcvéds
hasznélata kotelezé.

P303+P361+P353 HA BORRE (vagy hajra)
KERUL: Az 6sszes szennyezett ruhadarabot
azonnal le kell vetni. A bort le kell obliteni vizzel
[vagy zuhanyozas].

P305+P351+P338 SZEMBE KERULES esetén:
Tobb percig tartd Ovatos Oblités vizzel. Adott
esetben a kontaktlencsék eltavolitasa, ha konnyen
megoldhatd. Az blités folytatésa.

P403+P233 Jbl szell6z6 helyen térolandd. Az
edény szorosan lezarva tartando.

P501 A tartalom/edény elhelyezése hulladékként.
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