Bestemmelse af nikkelindhold ved titrering med EDTA

Formal
At bestemme indholdet af nikkel i steam-reforming katalysator

Teoretisk baggrund

Nikkel-ioner, der er oplgst i vand, er hydratiserede. De naameste vandmolekyler omkring nikkelio-
nen er bundet ret fast til nikkelionen med ion-dipol bindinger. Nikkelionen med sin »overfrakke« af
vandmolekyler kaldes en kompleksion (kompleks = sammensat), den kemiske formel skrives
Ni?*(H,0)s 0g det systematiske navn er hex-aqua-nikkel (11)-ion. Bindestreger skal normalt ikke
vagei navnet, de er indsat for at gare navnet let laeseligt. Vandmolekylerne omkring nikkel-ionen
kaldes ligander. Antallet af ligander kaldes koordinationstallet, det er 6 i hex-aqua-nikkel (11)-ion.
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Vandmolekylerne omkring nikkelionen
kan fortraanges af fx EDTA, som binder

sig stagrkere til nikkel end vandmol eky- o
lerne. EDTA s opbygning ses pa figuren. |
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EDTA kan binde sig med 6 ion-dipol |
bindinger til nikkelionen. Bindingerne

udgdr fraO og N i strukturformlen.

Rumlig model
af nikkel-
EDTA kom-
pleksion.

a) EDTA i stavmodel b) EDTA med nikkelion  ¢) = b) i kalotmodel
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Risiko og sikkerhed
Arbejdi stinkskab, nar ammoniak-oplgsning afmales. Undga indanding af
ammoniakdampe. Undga kontakt med nikkel opl @sning.
Fremgangsmade
Udtraek af nikkel fra katalysator (fadles)
Katalysatoren koges i salpetersyre for at oplase nikkel:
NiO(s) + 2 HNOs(aqg) = Ni(NOg)2(aqg) + H20(1)
Oplasningen af nikkelnitrat fortyndestil 250 mL i malekolbe: Stamoplasning.

Titrering
| en 250 mL konisk kolbe blandes

* 5,0 mL nikkelopl@sning, som udtages med automatpipette fra stamopl gsning

e 100 - 150 mL vand fra sprgjteflaske

» 10 mL ammoniakvand. Brug malecylinder i stinkskab. Ammoniak gar opl@sningen basisk

«  Enminima maagde murexid. Sa meget, at en orange-gul farve kan ses. Den orange-gule far-
ve fremkommer ved at murexid binder sig til nogle fa af nikkelionerne i oplasningen.

Der titreresmed 0,01 M EDTA oplas- 1l
ning. indtil farveskift orange-gul til red-
violet.

Detilsatte EDTA-ioner binder sigi star-
ten til de frie nikkelioner. Men nar der s
ikke laengere er frie nikkelioner, vil ED-
TA skubbe murexid bort frade sidste fa

nikkelioner, som indtil da har vaaret bun- Murexid: Radviolet farvestof i r form.
det til murexid (orange-gul farve. Dafrit : o e farvestofft er bundet
murexid er rgdviolet far vi et farveskift
fraorange-gul til radviolet. Dette farve-
skift viser, at titreringens aekvivalens-
punkt er naet.
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Affaldshandtering

Indhold i konisk kolbe opsamles som basisk uorganisk affald. Ubrugt EDTA-oplasning i buretten
kan skyllesud i vasken - opl@sningen er meget fortyndet og EDTA er ikke giftigt.

Beregninger

Nikkelioner og EDTA reagerer i forholdet 1:1. Beregn nikkelindholdet (masseprocent) | katal ysato-
ren

katalysators masse | Volumen stam- | Udtagen preve/ mL | EDTA koncentration | Forbrug af EDTA / mL
/g oplgsning / mL /M

1. titrering | 2. titrering
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